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Verfahren zum Herstellen von pordsen anorganischen Materialien banv. eines mlt 

NanoteHchen beiadenen Matrixmaterlals 

Die vorliegende Eifindung belrifft ein Verfahren zum' Herstellen von pordsen " 
5 anorganischen Materialien bzw. eines mlt NanoteHchen beiadenen Mdtrixmateriats mlt 
einheitlicher Dicke bzw. hoher effekllver Oberfiache sowie die mlt diesen Verfahren 
erhaitllchen Materialien. Durch die vorstehend genannten Verfahren sind Materialien mit 
hoher Planparallelitit und definierter Dicke im Bereich von ± 10, bevorzugt ± 5 % der 
durchschnitttichen Dicke verfQgbar. " \ 

10 

Kugelfdrmlge. monodlsperse SiOa-Tellchen sind belspielsweise aus US-A-3.634.588 
bekannt. Sie werden durch hydrolytjsche Polykondensation von Alkoholatverblndungen 
erhalten. 

15 Hoch-monodisperse. nichtporose, kugelfdrmlge SiQa-Tellchen mit einer engen 
TenchengrSssenverteilung sind In EP-A-127S 668 beschrleben. Oiese Teiichen werden 
hergestellt, Indem zunSchst ein Sol Oder eine Suspension von Primartellchen durch 
hydrolytlsche Polykondensation von Tetraalicoxysilanen im Alkailschen hergestellt wird, 
die durch doslerte Zugabe von welterem Tetraalkoxysllan auf die enwDnschte EndgrSsse 

20 gebracht werden. 

Die nachfolgende Beschlchtung von kugeifdnnlgen Si02-Tellchen 1st In JP-A-06-011. 872 
beschrieben. 

25 WpOI/57287 beschrelbt ein Verfahren zur Hersteliung eines QIanzpigments, bel dem 
zunachst eine Metailoaddschicht, insbesondere Titanoxidschicht. dann eine Trtgerschicht. 
Insbesondere Sillclumoxidschicht, und dann nochmals eine Metailoxidschicht, 
Insbesondere Titanoxidschicht, aufdampft wIrd. 

30 DE-A-4341162 beschrelbt ein Verfahren zur Hersteliung von verschleissfesten farblgen 
schlchten im Vakuum durch glelchzeltiges Aufdampfen eines • Im . sichtbaren 
Speklralbereich absorptlonsfreien Materials und mindestens eines organisch 
verdampfbaren bzw. subilmierbaren Farbstoffes aus getrennten Aufdampfqueilen auf ein 
Substrat, wie QIas, Metall, Keramlk, Kunststoffe Oder dergleichen. 

35 
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Kugelformige Si02-Teilchen, deren OberflSche an IndMduellen Punkten mit Oxiden von 
Titan. Eisen Oder Zirkon beschichtet 1st. sind in EP-A-803 550 beschrieben. Die 
Beschichtung der SiOrT^ilchen erfolgt, Indem eine 5 bis 40 %-ige TiCl4-L5sung mit einer 
Zugabegeschwindlgkeit von 0.0005 bis 0,5 mg TiOa pro Minute und pro rn" Oberliaclie der 
5 SiOrTeilchen zu einer wSssrigen Dispersion der SlOr-Teilclien bei einem pH-Werl von 
1 ,3 bis 2,5 zugegeben wird. 

US-A-6,1 03,209 beschireibt ein Verfahren zur Fiersteilung von kugeifdrmigen 
Siiiciumdioxidtellchen, bestehend aus dem Emulgieren eines sadren Siliciumdioxidsols irf 
einem Dispersionsmedium. Qelieren der Mlkrotropfen des Sols Jm emulgierten Zustand 
10 und der themiisclien Behandiung des eriialtenen Gels in Gegenwart der 
EmulgatcrfiOssigkeit und der Base zum Qelieren des Sols. 

Kugelformige pordse SiOrTeiichen deren Porenverteilung derart ist. dass das 
Pcrenvolumen, das Poren mit einem Durchmesser von 17,5 bis 27,5 nm entspriclil, 
15 weniger als 50 % des Porenvolumens, das Poren mit einem Durchmesser von kleiner 
Oder gleicli 40 nm entspricht, betragt, und deren Venwendung als FOIIstoff zur 
Verstarkung von Elastomeren, insbesondere Reifen sind in US-B-6.335,396 besdirieben. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung von pordsen, 
20. ..plattchenformigen Materialien, insbesondere porosem SiliciumoxId.SiO,. mit 0.95 ^ z S 
■ 2.0, Insbesondere Siliciumdioxidpiattchen (SiOz). zu schaffen. mit dem derartlge Piattchen 
mit hoher Planparallelltal und deflnierter Dlcke im Berelch von ±10, bevorzugt ± 5 % der 
durchschnitUichen Dlcke und deflnierter Porosltat einfach und reproduzlerbar herstellbar- 
sind. 

25 

Die Erfindung betrifft plattchenfomiige Materialien, Insbesondere SiOz-Plattchen, deren 
Teilchen im allgemelnen eine Lange von 2 nm bis 5 mm. Breite von 2 jim bis 2 mm und Dlcke 
von 20 nm bis 1,5 ^m sowie einem Verhaltnis Uinge zu Dicke von mindestens 2:1 
aufweisen. Die Plattchen weisen bevorzugt Langen und Breiten von 5 i)is 20 nm auf. Das 
30 Verhaltnis von Lange zu Dicke betrSgt von etwa 2:1 bis etwa 1000:1. Das Verhaltnis Lange 
zu Breite betragt von 3: 1 bis 1 : 1 . 

Diese Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren zum Herstellen. von porosen Materialien, 
umfassend. 

35 a) das Aufdampfen einer Trennmittelschlcht auf einen Trager , 



b) anschliessend die gleichzeitige Vakuumverdampfung eines Materials und eines 
Trennmittels auf die Trennmittelschicht und 

c) Abtrennen des Trennmittels vom Material. 

Erflrtdungsgemass kann das-fOr die Tfennmlttelschlcht veiwendete Trennmfttel verschieden 
von dem in der Mischschicht verwendeten Trennmiftei sein. Das Entfemen des Trennmittels 
erfolgt vorzugsweise durch L6sen des Trennmittels in einem Ldsungsmittel und Abtrennen 
des Materials vom Losungsmittel. Altemativ kann insbesondere in der Mischschicht ein 
organisches Trennmlttel, das bei hohem Vakuum be! Temperaturen bis. 250 '"C abdestilliert 
werden kann, venwendet werden. Neben den nachfolgend aufgefuhrten. geeigneten 
organischen Trennmitteln. sind hIerfQr auch organische Pigmente, wie Phthaiocyanine. 
Diketopyrrolopyrrole. Chinacridone etc. geeignet. 

Das piattchenformige Material kann in einer VIelzahl von unterscheidbaren und 
reproduzierbaren Varianten hergestellt werden durch Veranderung von nur zwei 
Prozessparametem: der Dicke der Vakuumbeschichtung der Mischschicht aus Material 
und Trennmlttel und des Antells des in der Mischschicht eingebetteten Materials. 

Des weiteren betrifft die vorliegende Erfindung auch die gemass diesem Verfahren 
eriiamichen, pordsen pl§ttchenf6rmigen Materialien. insbesondere SIOz- Piattchen mit 0.95 
^ z ^ 2.0i insbesdndere 1 i4 ^ z ^ 2,0. 

ErfindungsgemSB wird das plattchenf6rmige, porose Material durch Aufbringen einer 
Mischschicht aus MaterialTTrennmittel auf eine Trennmittelschicht hergestellt Durch 
EInstellung des Antells an Trennmlttel kann die Porositat des Materials auf einfache 
Weise eingestellt werden. 

Die Mischschicht und die Trennmittelschicht werden durch Aufdampfen aufgebracht. 
wobel das Trennmlttel dem Material durch gleichzeitige Verdampfung unter Vakuum 
beigemischt wird. Das Gewichtsverhaltnis des Trennmittels zum Material betragt im 
allgemelnen 1 bis 60 Gew.-%. 



Das (porose) Material 1st bevorzugt ein Metal! oder ein Metall- oder ein Nichtmetalloxid oder 
ein Gemisch davon. Besonders bevorzugt ist das Nichtmetalloxid SiOz mit 0,95 £ z ^ 2,0, 
Insbesondere 1,4 s z ^ 2,0. Besonders bevorzugt als Metalloxid ist TiOa. 
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Die porSsen Materialien der vorliegenden Erfmdung weisen gemass hochauflosender 
Eiektronenmikroskopie im ailgemeinen einen Porendurchmesser von Kleiner 30 nm auf. 

Die Herstellung der porosen Materialien erfolgt mittels Aufdampfverfahren, Indem die zu 
verdampfenden Stoffe im Vakuum erhitzt und verdampft werden. Die Dampfe 
kondensieren auf den kalten Substratflachen zu den gewQnschten dunnen Schrchten. Die 
Verdampfung geschieht entweder in Behaitern aus Metal! <Schiffchen aus Wolfram. 
Molybdan Oder Tantalblech), die durch Stromdurchgang direkt beheizt werden, Oder durch 
Beschuss mil Elektronenstraiilen. * 

Belm Sputterverfahren oder bei der Kalliodenzerstaubung wird zwischen dem TrSger und 
dem Beschichtungsmaterial, das in Form von Flatten (Target) vorliegt, eine Gasentladung 
(Flasma) gezQndet. Das Beschichtungsmaterial wird durch energiereiche lonen aus dem 
Plasma, beispielsweise Argonionen, beschossen und dadurch abgetragen bzw. zerstSubt. 
Die Atome oder Molekule des zerstaubten Beschichtungsmaterials werden auf dem 
Trager niedergeschlagen und bitden die glewOnschte dunne Schicht. 

FQr das Sputterverfahren eignen sich besonders Metalle oder Legierungen. Diese konnen 
mit hohen Geschwindigkeiten, Insbesondere im sogenannten DC-Magnetron-Verfahren, 
20 zerstaubt werden. Verbindungen, wie Oxide oder Suboxide oder Mischungen aus Oxiden 
kdnnen durch Einsatz des Hochfrequenz-Sputterns ebenfalls zerstSubt werden. Die 
chemische Zusammensetzung der. Schichten wird durch die Zusammensetzung des 
Beschichtungsmaterials (Target) bestimmt. Sie kann aber auch durch ZusStze zum Gas, 
das das Plasma bildet. beelnflusst warden. Insbesondere werden Oxid- oder 
25 Nitritschichten durch Zusatz von Sauerstoff oder Stickstoff im Gasraum hergestellt (siehe 
beispielsweisa US-A-5,440,446 und EP-A-0 733 91 9). 

Die Herstellung ist besonders einfach, wenn die Mischschicht durch zwei Verdampfer 
erzeugt wird, deren Dampfstrahlen einand^r iiberlappen, so dass im Oberlappungsbe- 
30 reich die Mischschicht hergestellt wird. Alternativ dazu kann die Verdampfung auch uber 
einen einztgen Verdampfer erfotgen, der beide Komponenten gleichzeitig oder wechseind 
verdampft. 
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Als Verdampfer werden vorzugsweise widerstandsbeheizte, mit Elektronenstrahlen beheizte, 
induktiv beheizte oder mit einem Lichtbogen betriebene Verdampfer eingesetzt. 
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Zur Vereinfachung des Abtrennens spllte das Tragemiaterial e!ne glatte oder eine 
strukturlerte Oberflache aufwelsen. AIs besonders gut geelgnet fur das Tragermaterlal haben 
sich eine Polylmidfolle Oder eine Folle aus Metall oder aus einer Kombination dieser 
iy4aterialien herausgestellt Es wird bevorzugt. wenn das Tragemiaterial umlaufend als Band 
ausgebildet fst. so dass eine kontinuierliche Materialfertlgung ermogllcht wird (siehe 
beispielsweise OE-A-1 9844367). 

Das auf dem TrSger kondensierte Trennmlttel kann eln Uck. ein beispielsweise in der US-B- 
6.398.999 beschrletenes (thermoplastisches^ Polymer., wie Acryl- od^r Styrolpolymere oder 
Gemische davon, ein in organischen L5sungsmitteln oder Wasser ioslicher. Im Vakuum 
verdampfbarer. orgahfecher Stoff. wie Anthracen. Anthrachinon. Acelamidophenol 
Acetylsallcylsaure. CamphersSureanhydrid. Benzimidazol. Benzol-1 .2.4-trlcarbonsaure 
Biphenyl-2.2^icarbonsiure. Bis(4-hydroxyphenyl).sulfon. DIhydroxyanthrachlnon. Hydantoln' 
3-Hydroxyben2oesaure. 8-Hydroxychinolin-5-sulfonsaure.monohydrat. 4-Hydroxycumarin 7'. 
Hydroxycurharin. 3-Hydroxynaphthalin.2H»rbonsaure. Isophthalsaure. 4.4-l\4ethylen-bis.3- 
hydroxynaphthailn-2-carbonsaure. Ivraphthafin-I.S-dicarbonsaureanhydrid. Phthalimid und 
dessen ICaiiumsalz. Phenolphthalein. Phenothlazin. Saccharin und seine Salzen. Tetra- 
phenylmelhan. Triphenylen. Triphenyimethanol oder eine Mischung aus mindestens zwei 
dieser Stoffe, sein. Bevorzugt ist das Trennmittel ein wasserldsllches. im Vakuum 
verdampfbares, anorganisches Salz (siehe beispielsweise DE 198 44 357). wie 
Natriumchlorid, Kaliumchlorld. Lithlumchlorid. Natdumfluorld. Kaliumfluprid. Lithiumfluorid.: 
Calciumfluorid, Nalriumalumlniumfiuorid und Dinatriumtetraboral. 

Im folgenden werden bevorzugte Ausfflhrungsbeisplele.der Erfindung nSher eriautert. 

Bei elnem bevorzugten AusfQhrungsbeispiel des erfindungsgemaBen Verfahrens werden 
unter Vakuum. vorzugweise im Druckbereich von IQ-' bis 10*^. vorzugsweise 1 bis 10-=^ Pa 
Pa durch thermische Verdampfung nach dem PVD-Verfahren nacheinander aufgebracht: 
- eine Trennmittelschicht und 
30 - eine auf der Oberseite des Trennmittels angeordnete IVHschschicht aus dem Material mit 
einem frei wShlbaren Anteil des Trennmittels, welches durch gleichzeitlge Verdampfung 
aus einer weiteren Oder aus derselben Quelle eingebracht wird. 

In dem erfindungsgemassen Verfahren kann grundsatzlich jedes anorganlsche Material 
35 venwendet werden. das unter den Verfahrensbedlngungen verarbeitbar ist. Bevorzugt 
werden Metalle bzw. Metall- und Nichtmetalloxide venwendet 
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Handelt es sich beim.dem Material um ein Metalloxid, so wird dieses bevorzugt aus der 
Qruppe der Titarisuboxide, Zirkonmonoxid, Nioboxid, Cer-Metalt (Behandlung an Luft 
ergibt CeOa), wie handelsublichem Cer-Mischmetall, ausgewahit 

5 

ist das Material ein Metall so sind Metalle, wie Aluminium. Nickel. Eisen. Kobalt, Silber. 
Clirom, Zirkon. Niob. Molybdan. Vanadium. Titan oder aus Legierungen. wie Chrom- 
Nickel. Eisen-Nickel. Eisen-Chrom. Nickel-Kobalt und andere. bevorzugt. Die 
Verdampfung von Legierungen erfolgt zweckm§8ig aus getrennten Quellen unter 
10 Einhaltung des bendtigten Molverhaitnis, 

' Eine besonders bevorzugte AusfQhrungsform der voriiegenden Erfindung ist auf die 
i-iersteiiung von pordsen SiOz-Piattcheh gericlitet: 

15 Im einzelnen werden auf einen an den Verdampfern unter einem Vakuum von <0.5 Pa 
vorbeilaufenden Trdger. der ein gesclilossenes Metaiiband sein kann. naclielnander ein 
Salz, zum Beispiel NaCI. gefolgt von einer Schiciit aus Siliziumsuboxid (SiOy) und 
Trennmittel. insbesondere Salz oder organisches Material, aufgedampft. Die Mtschschiciit 
aus Siliziumsuboxid (SiOy) und Trennmittel. wird durch zwei Verdampf er. die mit Jewells 

20 einem der beiden Materialien besciiickt sind. ertialten. deren Dampfkegel sich 
Oberlappen. wobei das Trennmittel In Anteilen zwischen -1 bis ^60 Gew.-% der 
Mischschlcht zugemisclit wird. Die aufgedampften Dicken von Trennmittel, insbesondere 
Salz liegen bei etwa 20 bis 100 nm. bevorzugt bei 30 bis 60 nm. die der Misciisciiicht. je 
nacli Einsatzzweck des Produktes bei 20 bis 1000 nm. bevorzugt 50 bis 500 nm. Auf 

25 seinem weiteren Weg lauft der bandf5rmige, zu einer Schleife geschlossene Trager durcli' 
dynamische Vakuumsctileusen bekannter Bauart (vgl. US 6,270.840) in einen Bereich mit 1 
bis 5 x lO"* Pa, vorzugsweise 600 bis 10® Pa und insbesondere 10® bis 5 x 10® Pa Druck und 
taucht dort in ein Abldsebad ein. Dabei sollte die Temperatur des L6sungsmittels so gewShIt 
werden, dass seIn Dampfdrucl< im genannten Druckbereich liegt Durcli mechanische 

30. Unterstutzung I6sen sicli die Trennmittelschicht und, sofern das in der Mischschicht 
verwendete Trennmittel gleicin dem in der Trennmitteischiclit verwendeten Trennmittel ist, 
das in der SiOySchicht geldste Trennmittel schnell auf und die Produktschicht zerfalit zu 
Flocken, die nun als Suspension Im Losungsmiltel vorliegen. Werden zwei untersciiiedliciie 
Trennmittel verwendet. so schliesst sich an den Schritt des Auflosens des Trennmittels der 

35 Trennmittelschicht das Aufldsen des Trennmittels der Mischschicht an. in einer bevorzugten 
AusfQhrungsform wird als Trennmittel der Trennmittelschicht NaCi und als Trennmittel in der 
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Mischschlcht efn organisches Trennmfttel, wie Phenolphthalein. verwendet, wobel das NaCI 
in Wasser oder wissrigen Losungen (beispielswelse Salzsaure) gelost wlrd und das 
organische Trennmlttel in einem organischen LSsungsmittel. wie Isopropanolj gelost oder 
sublimldrt wird. Auf seinem weiteren Weg wird das Band getrocknet und von noch 
anhaftenden Verunrelnlgungen befreit. Es l§uft durch eine zweite Gruppe von dynamischen 
Vakuumschleusen zurOck in den Bedampfungsraum. wo sich der Beschichtungsprozess mit 
Trennmittel und Misciisciiicht aus SiO/Trennmlttel wiederholt 

Die In beiden Fallen nun vorilegende Suspension aus Produlctkorpern, Ldsemittel und darin 
geldslem Trennmittel wird nun nacii bekannter Technik In einem weiteren Arbeitsgang ge^ 
trennl. HIerzu wird der Produktkorper zuerst in der Russlgkeit konzentriert und mehrmals mit 
frischem Losemittel gespQIt. urn das gelSste Trennmittel auszuwaschen. Danach wlrd durch 
RItrleren, Sedimentieren, Zentrifugieren, Dekantleren oder Eindampfen des Produkts 
(porOsen l\/laterlals), das ale nodi nasser Feststoff vorllegt, abgetrennt. 

Die Herstellung von SiOj-PIattciien mit z > 1 kann zum einen durcin Bereitstellen von 
zusatzlichem Sauerstoff beim Aufdampfen erfolgen. DafQr kann ein Gaselnlass in die 
Vakuumkammer eingebaut werden, Qber den der Sauerstoffpartialdruck in der 
Vakuumkammer auf einen konstanten Wert geregelt werden kann. 

-Altemativ l^nn - das- Produkt nacli dem Trocknen einer oxidativen -Warmebeiiandlung 
unterzogen werden. Hierzu stehen bekannte Verfahren zur VerfQgung. Die planparallelen 
Korper aus SlOy, mit einem y, welcfies je nacii Aufdampfbedingungen zwisctien 0,95, 
insbesondere 1 und etwa 1,8 liegt, werden als Schuttgut oder in einem Flie3bett bei einer 
Temperatur von mehr als 200'C. vorzugsweise von meiir als 400°C und insbesondere 500- 
lOOO'C. mit Luft oder einem anderen sauerstoffhaltigen Gas durciistromt. Nach mehreren 
Stunden sind alle Kdrper zu SlOa oxidlert. Das Produkt kann nun durcii Mahlen, WIndsiciiten 
etc. auf die gewQnschle Teiichengrosse gebracht werden und seiner weiteren Venwendung 
zugefQhrt werden. 

Die pordsen SiO,-Plittciien sollten eIne minimale Dicke von 50 nm aufweisen. urn 
verarbellbar zu sein. Die maximale Dicke hSngt von der gewQiischten Anwendung ab. Fiir 
Anwendungen. In denen Interferenz eine RoUe spielt liegt die Dicke zwisciien 200 und 500 
rim. 
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PorSse SiOy-Plattchen konnen wie nachfolgehd beschrieben durch Erhitzen In einer 
nlchtoxidierenden Atmosphare In porose plattchenformige SICVa-Teilchen. enthaltend (1 - 
y/y+a) Si umgewandelt werden. wobei 0.95 ^ y ^ 1 .8. insbesondere 1 ^ y < 1 .8 ist. 0.05 ^ a ^ 
1 ,05, die Summe aus y und a kleiner oder gleich 2 ist. 

Allernativ kSnnen die SiO/-Plattchen in einem weiteren Sciiritt mit einem kohlenstoffhaltigen 
Gas. ausgewahit aus Alklnen wie z.B. Acetylen, Aikanen wie z.B. Methan. Alkenen. Aroma- 
ten. Ketonen sowie Gemischen davon. bei 500 bis 1500»C. vorzugsweise bei 500 bis 1000»C 
vorzugsweise unter Sauerstoffausschluss beiiandelt werden. wobei dem kolilenstoffhaltigen 
Gas gegebenenfalls ein Inertgas wie z.B. Argon oder Helium zugemischt wird. wobei ein Teil 
Oder das geSamte SiOy zu SiC umgesetzt werden kann. Vorzugsweise werden bei der 
.Karburisierung" 5 bis 90 Gew.-% des SlOy zu SiC umgesetzt. 

Der restllche SiQy-Anteils der hierbei erhaltenen planparallelen Korper kann in einem 
weiteren Schritt mit einem sauerstoffhaltigen Gas wie z.B. Luft bei einer Temperatur von 
mindestens etwa aoO^C bis tiSclistens etwa 400»C oxidiert werden. 

Die erhaltenen (karburislerten) Plattchen mit einer bevorzugten Dicke im .Bereich von 50 bis 
' 2000 nm sirid" neu Vnd bildeh einen Witereh Gegenstarid der Erfindung. Sie kdnnen 
beispielsweise als kon-osionsbestandige Zuschlagsstoffe mit einer Mohs-Harte von 8-9 in 
Beschichtungen oder als korroslonsbestandige Zuschlagsstoffe zur Erzielung von im Infrarot 
selektiv reflektierenden Eigenschaften in Beschichtungszusammensetzungen venwendet 
werden. Des weiteren kSnnen die erhaltenen (karburisierten) SiO,-Plattchen als Substrate fQr 
Interferenzpigmente dienen. Die Pigmente sind sehr scherstabll und ergeben in Kunststoffen. 
Lacken oder Druckfarben. hohe Sattigungen und ausgezeichnete Echtheiten sowie bei 
Interferenzpigmenten hohe Goniochromatizitat (siehe beispielsweise EP 02405649.1). 

Porose SiOrPiattchen konnen vielfSltig eingesetzt werden. Bekannt ist beispielsweise ihre 
Venwendung als Tr§ger fur katalytische Systeme, beispielsweise zur Olefinpolymerisatlon. 
Oder ihre Vewendung als FQIIstoff zur Verstarkung von Elastomeren. insbesondere Reifen 
(siehe beispielsweise US-B-6,335.396 und EP-A-407262). 

Porose SiOz-Plattchen. die mit organischen oder anorganischen Pigmenten beladen sind. 
ergeben transparente. leicht dispergierbare Teilchen. Derartige SiO,-Piattchen kannen 
erhalten werden. indem die SiOz-Plattchen mit dem Pigment in einem wSssrigen Medium 

. . .. . ... ? ^^i^^^r% cir\ _diatt/«hon mittAls: Filtration und Trocknen 
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Isollert werden. Die mIt Pigment beladenen SiO,-PIittchen konnen lelcht In ein Substrat. wie 
beispielsweise ein hochmoleltulares organisches Material eingearbeltet werden. 
Vorzugswelse konnen mit Pigment beladene SiOrPlittchen durch FQIIen der Poren mit 
Utenlpigment and anschliessende Umwandlung des Utentplgments in die Pigmentfomi 
erhalten werden. Die Pigmentlenjng von porosen Materialien mit Latentpigmenten und 
bevorzugte Latentplgmente sind beispielsweise In EP-A-648770, EP-A-648817, EP-A- 
764628. EP-A-761772. EP-A-1086984. WO98/32802 und WOOO/63297 beschrieben. ' 

Das Latentplgment welst Im allgemeinen die folgende Formel A(B)x (I) auf, worin * 
X eine ganze Zahl von 1 bis 8 bedeutet, 

AfOr den Rest eines Chromophors der Chinacridon-, Anthrachihon-, Perylen-. Indigo-, Chino- 
phthalon-, Indanthron-. Isolndollnon-. Isoindolin-, Dioxazin. Azo-, Phthalocyanin- oder 
Diketopynrotopyrrol-reihe steht. der ^ber ein oder. mehrere Heteroatome mit x Gruppen B 
verbunden 1st. wobel diese Heteroatome aus der Gruppe bestehend aus N, O .oder S 
ausgewdhit sInd und Tell des Restes A bilden. 

O 

B fQr eine Gruppe der Formel []_ q_ ^ steht. wobel, wenn x eine Zahl 2 bis 8 bedeutet, 

die Gruppen B gleich oder verschieden sein konnen, und 

L eine beliebige, zur Solubilisierung geeignete Gruppe bedeutet 

Besonders bevorzugt sInd Latentplgmente, die sich von den folgenden PIgmenten abieiten: 
Colour Index Pigment Yellow 13, Pigment Yellow 73. Pigment Yellow 74, Pigment Yellow 83, 
Pigment Yellow 93, Pigment Yellow 94, Pigment Yellow 95. Pigment Yellow 109, Pigment 
Yellow 110, Pigment Yellow 120, Pigment Yellow 128, Pigment Yellow. 139, Pigment Yellow 
151, Pigment Yellow 164. Pigment Yellow 175. Pigment Yellow 180, Pigment Yellow 181, 
Pigment Yellow 185, Pigment Yellow 194. Pigment Orange 31. Pigment Orange 71. Pigment 
Orange 73. Pigment Red 122. Pigment Red 144, Pigment Red 166. Pigment Red 184. 
Pigment Red 185. Pigment Red 202. Pigment Red 214. Pigment Red 220. Pigment Red 221. 
Pigment Red 222. Pigment Red 242. Pigment Red 248. Pigment Red 254. Pigment Red 255. 
Pigment Red 262. Pigment Red 264, Pigment Brown 23, Pigment Brown 41. Pigment Brown 
42. Pigment Blue 25, Pigment Blue 26. Pigment Blue 60. Pigment Blue 64. Pigment Violet 19. 
Pigment Violet 29, Pigment Violet 32, Pigment Violet 37, 3,6-Di(4*-cyano-phenyl)-2.5-dihydro- 
pynrolo(3.4-c]pyrrol-1.4-diort. 3.6-Di(3,4-dichloro-phenyl)-2.5-dihydro-pyrrolot3.4-cipyrrol-1.4- 
dion Oder 3-Phenyl-6-(4'-tert.-butyl-phenyl)-2.5-dihydro-pyrroIo[3.4-c]pyrrol-1.4-dion handelt. 
Weitere Beispiele sind von Willy Herbst und Klaus Hunger in "Industriar Organic Pigments" 
beschrieben (rSBN 3-527-281 61 -4. VCH / Weinheim 1 993). ' 
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' SInd die Poren der Plattchen mlt organischem Pigment gefQIlt, trelen Interferenzen auf, wenn 
die Didke der Plattchen zwisdnen 200 und 500 nm iiegt. wodurcli die Farbe des Pigments 
modifizfert warden kann. 1st die Porengrosse Itleiner als 50 nm, sfnd die mit dem organischen 
5 Pigment beladenen Plittchen transparent. 

Die Poren der Plattchen Ic5nnen ebenso mit anorganischen Pigmenten, wie beispielsweise 
Eisenoxid gefOlIt werden. wodurch schwarze, gelbe oder rote Farben erzeugt werden I<6nnen. 
Derartlge Plattchen sind In organischen Bindemiltein lelcht disperglerbar, AbhSngig von der 
10 Eisenoxidphase konnen die mit Eisenoxid beladenen SiOi-Plattchen magnetisch sein. 
Beisplelsweise konnen mit magnetischen Eisenoxid beJadene SiO,-Piatichen, die femer mit 
Ag beschlchtet worden sind. zur elektromagnetischen Abschimnung verwendet werden. 

Weiterhin konnen die porosen SiOz-PISttchen. bevorzugt die Poren der SiOz-Plattchen mittels 
15 plasmagestutzter Abscheidung aus der Gasphase Im Plasma Enhanced Chemical Vapour 
Deposition (PECVD)-Verfahren oder mittels Magnetronsputtem mit Kohlenstoff belegt 
werden. Die Plasmaabscheidung kann beisplelsweise bei Raumtemperalur und einem Dnick 
von 1 bis 50 10^ Pa unter Venwendung von Argon als Puffer- oder Inertgas und Methan, 
Ethen oder Acetylen als Prozessgas und gegebenenfalls verschledener Dotiergase erfolgen. 
20 ■ 

Weiterhin kSnnen die porosen SiOrPISttchen, bevorzugt die Poren. der SiO,-Riattchen mlt- 
Oxiden der Elemente Titan, Eisen oder Zirkon beladen werden. Die Poren der SIO«-Piattchen 
weisen in diesem Fall einen Porendurchmesser von weniger als i30 nm auf, wodurch 
hochtransparente Produkte mlt hohem Absorptions- und ReflekMortsvermogen im UV- 
25 Bereich erhalten werden. Die Teilchen kSnhen beisplelsweise erhalten werden. Indem eine 
Titantetrachloridlosung zu einer wSssrigen Dispersion der SiOj-Piattchen gegeben wird. die 
beschichteten SiOz-Plattchen abgetrennt, getrocknet und gegebenenfalls kalzinlert werden. 
Es besteht auch die Moglichkeit, durch Hydrolyse von TiCl4 mlt SalzsSure bei Temperaturen • 
zwischen O-SO^C Nano-TiOa vom Rutil-Typ. mlt Partikelgrdssen zwischen 1-50 nm 
30 herzustelien (Lit: R.J. Nussbaumer. W. Caseri. T.. Tervoort and P. Smith. Journal of 
Nanoparticle Research 2002. 4. 319-323; Anpo ef a/. J. Phys. Chem. 1987. 9t. 4305. 
Ebenso besteht die Moglichkeit durch Hydrolyse von Ti(0iPr)4 (=Tltantetraisopr6poxid) mlt 
Wasser bei 0-50»Q und nachfolgendes Abtrennen des gebildeten Isopropanols bei 
Temperaturen zwischen 50-100»C und lelchtem Vakuum (p ca. 200 Torr) Nano-TiOz vom 
35 Anatas-Typ mit Partikelgrdssen von 10-40 nm (Kristallitgrdsse: < 10 nm) herzustelien (Lit 
K.I. Gnanasekar et al. Journal of Materials Research 2002. 17(6). 1507-1512). Ebenso kann 
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, • eine L6sung von Trtansaure. hergesteitt ^us TICU durch Hydrolyse mit Ammoniumhydroxid 
und nachfolgende Oxidation mIt HgC^ zur wassrigen Losung der porosen SiOrPiattchen 
gegeben werden. Durch Erhilzen auf 100-250-0 entstehen aus dieser L6sung spontan 
Nano-TIOa Partikel vom Anatas-Typ mit Partikelgrogsen von ca. 10 nm (Lit: H. Ichinose, M. 
5 Terasaki and H. Katsuki. Journal of the Ceramic Society of Japan. Int. Edition 1996, 104(8), 
715-718). Solche Losungen und Dispersfonen sind inzwischen auch kommerziell erhalUich 
(Kon Corporation, 91-115 IVIiyano Yamauchi. Kishlmagun Saga-prefecture, Japan 849-2305).- 
Die mit Oxiden von .Titan. ZIrkon und Eisen,beladenen SiO,-Plattch^n konnen gemSss 
bekannten Verfahren mit organischen Oder anorganischen Verblndungen naclibeschlchtet 
10 werden. 

Derartige beschichtete SiO,-Plattchen konnen in Medien eingesetzt werden. bei denen eine 
hohe Transparenz. wichtig ist. wie beisplelsweise in Klarlacken. Farben. Kunststoffen Oder 
Glas. bzw. als Sonnenschutzmittel in Kosmetikformulierungen. Des weiteren kdnnen Sie zur 
Pigmentierung von Lacken. Druckfarben. Kunststoffen und Beschichtungen verwendet 
werden (slehe beispielswelse EP-A-803550). Femer konnen mit TiO^ in der Anaslas- 
Modifikatlon belegte SiO,-Plattchen als Katalysatoren fOr selbstreinigende Systeme 
venwendet werden.. Mit TiOa in der RuUI-Modifikatlon belegte SiO^-Piattchen kdnnen- als 
hochefflziente. transparente. wenig Oder kaum photoaktive UV-Absorber eingesetzt werden • 
Z.B; in Kosmetika (Sonnenschutzcr6me). Automobil- Oder Holzlacken etc. 2us§telich zum 
UV-Schutz erhohen solche TiOz belegte SiO,-PIattciien auch die Kratzfestlgkeit und 

verbesserh andere physikallsche Ei^ 

Mit TIO2 beschichtete SiO^Piattchen mit 0.95 < y ^ 1.8, vorzugsweise mit 1,1 ^ y s T,5 
konnen wie in EP 02405887.7 beschrleben durch Kalzinieren In einer nichtoxidierenden ' 
Gasatmosphare bei einer Temperatur von mehr als 600 »C und gegebenenfalls 
anschliessend bei einer Temperatur von mehr als 200*0, vorzugsweise von mehr.als 400'O 
und insbesondere 500-1 OOO'O. mit Luft oder einem anderen sauerstoffhaltigen Gas 
behandelt werden. Es wird angenommen. dass durch Kalzinieren von TiOa/SiOy in einer 
nicht-oxidierenden Atmosphare eine Zwischenschicht entsteht. die eine Anderung des 
Brechungslndexes bewirkt. Es kann jedoch nicht ausgeschlossen werden. dass es sich bei 
der Zwischenschicht um keine durchgehende Schlcht handeit, sondern nur einzelne • 
Berelche an der GrenzflSche TiOa und SIC, eine Umwandlung erfahren, die die Andemng 
des Brechungsindexes bewirkt. Es wIrd angenOmmen. dass die Anderung des 
Brechungslndexes auf der Reduktlon von TIO2 mit SlOy beruht. Ist die Bildung der 
Zwischenschicht nicht enwQnscht, mussen die SiOyPlattchen vor der Beschlchtung mit TIO2 
35 in SiOa-Plattchen umgewandelt werden. 



20 
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Betegt man SlOx-Platlchen mil dotierten Malerialien, wie beispielsweise Zlnn-doHertem 
Indiumoxid, wie in Beisplel 5 von WO02/31060 beschrieben. so kann man .zu SlOrPIStlchen 
mit hohem IR-AbsorptiOTSverm6gen kommen. 

5 

Belegt man SiOj-Piattdien mit SnOa. so kann man man zii SiOi-PISttchen mit hohem IR- 
Reflektionsvemiogen kommen (vgi. US-B-4,548,836). 

Zur Hersteilung von Interferenzpigmenten kann das erflndungsgemSsse Verfahren, auch 
10 derart modifiziert warden, dass zwlschen zwei Mischschtehten aus MaXenai und Trennmittel 
weltere Metall bzw. Metalloxkischichten abgeschieden werdert bzw. bel unsymmelrischen 
Aufbau des Interferenzpigments vor der Mischschicht aus Material und Trennmittel weitere 
ly/letaii bzw. Metalloxldschichteri abgeschieden werden. 

1 5 Die vortiegende Erfindung betrifft daher auch piattchenfdrmige Pigmente, umfassend 
eine Schicht aus porosem Material, insbesdndere SiOzmit 0,95 £ z ^ 2.0. 

Besonders bevorzugt sind 

Pigmente, umfassend 

20 (a) einen Aluminiumkern, 
- - (b) gegebenenfalls eine SiOz-Schlcht auf dem-Aluminiumkem und . - 

• (c) eine Schicht aus porosen SiO^ auf dem Alumlniumkem Oder der .SiO,-Schicht, wobei 0.95 
< z < 2,0 ist; bzw. 

Pigmente, umfassend (in dieser Reihenfoige) 
25 (a) eine Schicht aus porosen SiOj; 

(b) eine SiOz-Schicht und 

(c) eine Schicht aus porosen SiO^. wobei 0.95 ^ z ^ 2,0 ist, die nasschemisch mit elnem 
Metalloxid mit hohem Brechungsindex. insbesondere TiOa. beschichtet worden sind. 

30 Die Poren der porosen Schicht konnen wie vorstehend beschrieben mit organischem 
Pigment gefuilt werden, wodurch es moglich ist die Interferenzfarben mit der Absorption der 
Pigmente zu kombinieren. Abhangig von der Schichtdicke der SiOz-Schicht kSnnen sehr hohe 
Sattigungen erhalten werden. 
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Die porosen SlOrPlittchen kSnnen anstatt SiQrPI§ttohen Oder SchlchtsllHjat-Plattchen (z.B. 
Glinwner. Montmorillonlt. Saponft etc.) als Substrate fQr Interferenzpigmente verwendet 
werden: 

Die vorliegende Erfindung daher auch Pigmente. deren Teilchen eine Unge von Sjim bfs 
5 mm, Breite von 2 urn bis 2 mm und Dicke von 50 nm bis 1.5 fim sowie einem Verhaltnis 
Unge zu Dicke von mindeslens 2 : 1 aufwelsen, wobel die Teiichen einen Kern aus porosem 
SiOx mit 0.95 s y ^ 2,0. vorzugsweise 1.1 ^ y ^ 2,0, am starksten bevorzugt 1 ,4 $ y s 2.0 mit 
zwei Im wesentlfehen paralleien Rachen.' deren Abstand die kurzeste Achse des Kemes ls£ 
enthalten, umfsissend 

(a) ein l\/letalk}xid mit hoher Brechzahl, bzw. 

Pigmente. dessen Teilclien eIne Lange von 2 fim bis 5 mm, Breite von 2 jim bis 2 mm und 
Dicke von 50 nm bis 1.5 \xm sowie einem VerhSltnis Unge zu Dicke von mindestens 2:1 
aufweisen, wobei die Teilchen einen Kern aus aus porosem Sid mit 0,95 ^ y 5 2,0, 
vorzugsweise 1.1 ^ y ^ 2.0, am starksten bevorzugt 1.4 < y ^ 2,0 mit zwei Im wesentlichen 
paralleien Rachen. deren Abstand die kQrzeste Achse des Kemes ist, enthalten. umfassend 
(a) eine dOnne halbdurchiassige Metallschicht 

Bevorzugte Interferenzpigmente umfassen. neben (a) dem Metalloxid mit hoher Brechzahl. 
zusatzlich (b) eih Metalloxid mit hiedriger Briechzahl.' wbbeP die Differenz der Brechzahlen 
mindestens 0,1 betragt. 

Unler einem Metalloxid mit niedrlger Brechzahl wird ein Metalloxid mit elner Brechzahl von 
kleiner als etwa 1,65 verstanden. Unter einem Metalloxid mit hoher Brechzahl wird ein 
Metalloxid mit einer Brechzahl von grosser als etwa 1.65 verstanden. 

Das Metalloxid mit hoher Brechzahl wird bevorzugt aus TiOg, ZrOa. FeaOg. Fe304, Cr203, ZnO 
Oder einem Gemisch aus diesen Oxiden oder einem Bsentitanat. einem Elsenoxidhydrat, einem 
Titansuboxid Oder einer Mischung bzw. Mischphase dieser Verbindungen ausgewahlt. 



Das Metalloxid mit niedrlger Brechzahl wird bevorzugt aus SiOa, AlaOg, AlOOH, B2O3 Oder elner 
Mischung daraus ausgew§hlt. wobei gegebenenfalls Alkali- oder Erdalkalioxide als zusatzliche 
Beslandteile enthalten sein konnen. 
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interferenzplgmente mit efnem Kern aus porosem SiO,. die riasschemisch gegebenenfalls In 
der angegebenen Reihenfolge mit TiOa (Kern: SiO, Schicht: T1O2). (SnOa)Ti02. FeaOa. 
FeaOa-TiOa (Kern: SiO« Schicht: Mischschicht aus FeaOa und tiOa). TOa/FegOa (Kern SiO,; 
erste Schicht: TO: zwelte Schicht: FeaOa). TiOa/Beriiner Blau. TlCVCraOs. TiOa^eTIQa. 
TiOa/SiOamOa. (SnOa)TiOa/SiOamOa. TlOa^SICVnOa/SiOamOa oder TiOa^SiCVFeaOa 
beschichtet sind, sind besonders bevorzugt. 

Das TO kann gegebenenfalls mittels Qblicher Verfahren reduziert werden: 

US.B-4.948.631 (NH3. 750-850 »C). W093/19131 (Ha. > 900 -C) Oder DE.A-19843014 

(festes Redulctionsmlttel. wie belsplelswelse Slliclum. > 600 "C) 

Die dOnne halbdur^hlSssige Metallschlcht weist typlschenvelse eine DIcke zwischen 5 und 25 
nm und Insbesondere zwischen 5 und 15 nm auf und besteht belsplelswelse aus Al, Cr. Ag. 
AU Cu Oder auch anderen Metallen. Die SiOz:Substrate-k6nnen nur auf einer parallelen 
Fiache eine Metallschlcht aufweisen. die Metallschlcht 1st jedoch vorzugswelse auf belden 
parallelen Fjachen der SlOz-Substrate vorhanden. 

Die Metalloxidschichten werden vorzugswelse naBchemlsch aufgebracht. wobel die zur 
Herstellung von Perlglanzpigmenten entwickelten naSchemlschen Beschichtungsverfahren 
angewendet werden konnen; derartige Verfahren sind z.B. beschrlebeh In DE 14 67 468. DE 19 
59 988 DE20 09 566.-DE 22 14545. DE-22 15 191. DE .22 44 298. DE23 13 331. DE-25 22 
572. DE 31 37 808. DE 31 37 809. DE 31 51 343. DE 31 51 354. DE 31 51 355. DE 32 11 602. 
DE 32 35 017 Oder auch in weiteren Patentdokumenten und sonstlgen Publikationen. 
Zur Beschichtung weitlen die Substratpartikel In Wasser oder HCI suspendlert und mit einem 
Oder mehreren hydrolysierbaren Metallsalzen bei einem fflr die Hydrolyse geelgneten pH-Wert 
versetzt der so gewahit wird. daR die Metalloxide bzw. Metalloxidhydrate direkl auf den Partlkein 
niedergeschlagen werden. ohne daB es zu NebenfSllungen kommt. Der pH-Wert kann durch 
gleichzeitlges Zudosieren einer Base konstant gehalten werden. Es ist auch moglich. die 
Substralpartikel mit den Losungen bzw. Suspensionen Z.B. von Titanoxlden und -hydroxiden In 
Kontakt zu bringen und anschliessend durch Aufheizen die Partlkel in den Poren abzuscheiden. 
AnschlleBend werden die Pigments abgetrennt. gewaschen und getrocknet und gegebenenfalls 
. geglQht wobei die GIQhtemperatur im HinbHck auf die jewells voriiegende Beschichtung 
optimiert werden kann. Fails gewunscht k6nnen die PIgmente nach Aufbrlngen einzelner 
BeschicWungen abgetrennt. getrocknet und ggf . geglQht werden. urn dann zur AuffSllung der 
weiteren Schlchten wieder resuspendiert zu werden. Wetterhin kann die Beschichtung auch In 
einem Wirbelbettreaktor durch Gasphasenbeschichtung erfolgen. wobel z.B. die In EP-A- 
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0.045.851 und EP-A-0.106.235 zur Herstellung von Pertglanzpigmenten vorgeschlagenen 
Verfahren entsprechend angewendet werden konnen. 

Bel mehrschlchtlgen PIgmenten wird die Interferenzfarbe durch die Verstarkung bestimmter 
Welleniangen bestimmt und wenn mehrere Schfchten in einem vielschlchtigen Pigment gleiche 
optlsche Dicke besitzen. wird die Farbe des refiektierten Uchtes mit zunehmender Zahl der 
Schlchten Intensiver und satter. DarQber hlnau^ kann durch geeignete Wahl der Schichtdicken 
eine besonders starke VarlaUon der Farbe In AbhSnglgkelt vom Betrachtungswinkel errelcht 
werden. Es blldet sich ein ausgepragter Farbflop aus." der fQr die Pigmente gemaQ der 
Erflndung envOnscht sein kann. Die Dicke der einzelnen Metalloxidschichten, unabhSnglg von 
Ihrer Brechzahl betragt deshalb 20 bis 500 nm. vorzugswelse 50 bis 300 nm. 
Die Anzahl und Dicke der Schichten 1st abhangig vom gewunschten Effekt. Man errelcht die 
gewOnschten Effekte. wenn man das 3-Schlchtsystem TiOa^SIO^Oa aufbaut und die Dicke 
der einzelnen Schlchten optisch aufeinander abstlmmt. Durch Venvendung optlsch relaUv . 
dflnner TIO^^ und SiOa-Schlchten (Schlchtdlcke < 100 nm) lessen sIch Pigmente herstellen. die 
bei wesentljch geringeren TiOa-Gehalt farbkraftiger und transparenter sind als reine TIO2. 
GHmmerplgmente. 

Durch die Auffallung dicker SiOa-Schlchten (Schichtdlcke > 100 nm) werden Pigmente mit 
einer stark ausgepragten Winkelabhanglgkeit der Interferenzfarbe erhaiten. 
Durch Auffailen welterer TlOa- und SiOa-Schlchten lessen sich auch 5-Schichtsysteme und 
• h-ahere Systeme erhaiten. die Anzahl der Schichten wird aber dann durch die Wirtschaftfichkeit ^ 
des Pigmentes begrenzt. Durch Venwendung der SiO,-Plattchen einheltllcher Schlchtdlcke als . 
Substral lassen besonders gut definierte Interferenzeffekte erzlelen. 

In diesem Fall erh§lt man durch die Belegung des Substrates mit z,B. 3 Schlchten des 
oben enwShnten Aufbaus ein Interferenzsystem aus 7 dunnen Schlchten scharf deflnierter 
Dicken. Das Reflexions- bzw. Transmisslonsspektrum eines solchen Pigmentes weist 
felnere und genauer abstlmmbare Strukturen auf als das Spektrum eines entsprechenden 
Pigments, das auf einem Substrat mit breiter Dickenverteilung, z.B. Glimmer, beruht. 
DIese Pigmente zeigen bereits mit extrem dunnen TiOa-Schichten (Schlchtdlcke: < 50 nm) 
kraftlge Interferenzfarben: Besonders ausgepragt 1st auch die Winkelabhanglgkeit der 
Interferenzfarbe. 

Als IVletalloxld mit hoher Brechzahl wird bevorzugt TItandloxid und als l\/letalIoxid mit niedrlger 
Brechzahl vorzugsweise Siliziumdioxld verwendet. 

FQr das Aufbrlngen der Titandloxidschlchten wird das im US-B-3.553,obl beschriebene ~ 
Verfahren bevorzugt. 
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Zu einer auf etwa 50-100 "C. Insbesiondere 70^ "C erhitzlen Suspension des zu 
beschlchtenden Materials wird langsam eine waBrige TrtansaWosung zugegeben. und es wird 
durch glelchzeitiges Zudosieren einer Base, wle z. B. wiQrige Ammoniakl6sung oder wiBrige 
Alkalilauge. ein weitgehend konstanter pH-Wert von etwa 0.5-5. insbesondere etwa 1.5-2.5 
5 eingehalten. Sobald- die gewQnschte Schichtdicke der TIQrFatlung erreicht 1st. wird die 
• Zugabe der Titansalzlosung und der Base gestoppt. Dieses, auch ats Tltratlonsverfahren 
bezelchnete Verfahren zeichnet sich dadurch aus, daB eIn OberschuB an Titansalz vemiieden 
wird. Das wird dadurch erreicht. daB man pro Zeiteinhelt nur eine solche Menge der Hydrolyse ^ 
zufOhrt. wie sie fur eine gleichmaBige Beschichtung mit dem hydratisierten TiOa erforderlich 1st 
10 und wie pro Zeiteinheit von der verfOgbaren Oberflache der zu beschichtenden Teilchen 
aufgenommen werden kann. Es entstehen deshaib keine hydratisierten Titandioxidteilchen. 
die nicht auf der zu beschichtenden Oberflache niedergeschlagen sind. Nach diesem 
■ Verfahren wird die Anastas-IVIodifikation von TiOa erhalten. Die Rutil-Modifikatfon von TlOi 
kann erhalten werden. indem vor dem Abscheiden der TiOrSchicht SnOa abgeschieden wird 
1 5 und das Pigment bel etwa 800 bis 900 kalziniert wird. 

FQr das Aufbringen der Siliziumdioxidschichten kann folgendes Verfahren angewdndet 
werden- Zu einer auf etwa 50^100 'C. insbesondere 70-80 "C erhitzten Suspension des zu 
beschichtenden l^aterials wird eine l^atronwasserglaslSsung zudosiert. Durch gleichzeltlge 
Zugabe von 10%lger Salzsaure wird der pH-Wert bei 4 bis 10. vorzugsweise bei 6.5 bis 8.5 
20 konstant gehalten. Nach Zugabe der Wasserglasldsung wird noch 30 min nachgerOhrt. 

Es ist zusatzlich moglich. die Pulverfarbe des Pigmentes zu-verandemi durch -Aufbringen 
■ weiterer Schichten. wie z.B. farbige Metalloxide oder Beriiner. Blau. Verbindungen der 
Obergangsmetalle wie. z.B. Fe. Cu. Ni. Co. Cr oder organische Verbindungen wie 

Farbstoffe oder Farblacke. 
25 Es ist weiterhin moglich. das fertige Pigment einer Nachbeschichtung oder Nachbehandlung 
2u unterzlehen. die die Licht-. Wetter- und chemische Stabilitat welter erh6ht. oder die 
Handhabung des Pigments. Insbesondere die Einarbeitung in unterschiedliche Medlen. 
erleichtert Als Nachbeschichtungen bzw. Nachbehandlungen kommen befspielsweise die In 
den DE2215191.de 31 51 354. DE 32 35 017 oder DE 33 34 598 beschriebenen Verfahren 

30 inFrage. . ^ 

Die zusatzlich aufgebrachten Stoffe machen nur etwa 0.1 bis 5 Gew.-/o. vorzugswe.se etwa 0.5 

bis 3 Gew.-%, des gesamten Pigmentes aus. 

Das erfindungsgemaBe Pigment kann noch zusatzlich mil schweriosllchen. fest haftenden 
anorganischen oder organischen Farbmitteln beschichtet werden. Bevorzugt werden 
35 Farblacke und insbesondere Aluminiumfarblacke venA^endet Dazu wird eine 
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Alumlniumhydroxfdschlcht aufgefallt. die In einem zwelten Schrilt mit efnem Farblack vertackt 
wird. Das Verfahren ist in DE 24 29 762 und DE 29 28 287 nSher beschrieben. 
Bevorzugt ist auch eine zusatzllche Besdhichtung mit Komplexsalzpigmenten, insbesondere 
Cyanoferratlcomplexen, wie zum Beispiel Berliner Blau und TumbuUs Blau. wie sie in EP 0 141 
173 und DE 23 13 332 beschrieben IsL 

Das erfindungsgemSBe Pigment l<ann auch mit organischen Farbstoffen und insbesondere mit 
Phthalocyanin- oder Metallphthaiocyanin- und/cder Indanthrenfarbstoffen nach DE 4a 09 567 
beschichtet werden. Dazu wird eine Suspension des PIgmentes in einer Losung des 
Farbstoffes hergestellt und diese dann mit einem Losungsmittel zusammengebracht. in 
weichem der Fariastoff schwer loslich oder unloslich Ist. 

Weiterhin l<6nnen auch Metallchall<ogenide bzw. Metalchalkogenidhydrate und RuB fQr eine 
zusatzliche Beschichtung eingesetzt werden. 

Die erfindungsgemassen Pigments zeichnen sfch durch einen hohen Glanz und eine sehr 
gleichmassige Dicke aus. wodurch eine sehr hohe Farbreinheit und Farbstarke erreicht 
wird. . ■* 

Die erfindungsgemassen Pigmente sind fur alle ubilche Zwecke venwendbar. belsplelsweise 
zur FSrbung von Textllien, Polymeren in der IVIasse. Lacken (inklusive Effektiacke. auch fOr 
den Automobilberelch). Glasuren fQr Keramiken und Glaser und Druckfarben (inklusive 
Sicherheitsdruck), oder auch zum Beispiel fur Anwendungen In der Kosmetik und Im 
Tintenstrahldruck. Diese Anwendungen- slnd aus HandbOchern bekannt; -zum Beispiel- 
"Industrleile Organische Pigmente" (W. Herbst und K. Hunger, VCH Verlagsgesellschaft 
mbH, Weinheim/New York, 2., vollstandig Qberarbeitete Auflage, 1995 ). 

EInen weiteren Gegenstand der vorliegenden Erfindung bildet ein Verfahren zur Herstellung 
eines mit Nanoteilchen beladenen Matrixmaterlals, umfassend 

a) das Aufdampfen einer Trennmittelschicht auf einen Trager, 

b) anschliessend die gleichzeitige Vakuumverdampfung eines Matrixmaterlals und des die 
Nanoteilchen bildenden Materials auf die Trennmittelschicht, 

c) Losen des Trennmittels in einem Losungsmittel und 

d) Abtrennen .des mit Manoteilchen beladenen Matrixmaterlals vom Losungsmittel und die 
nach diesem Verfahren erhaltlichen mit Nanoteilchen beladenen, plattchenformigen 
Matrixmaterialien. 
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Das Verfahren wird grundsStzlich wie das vorstehenrf beschriebene Vetfahren durchgefOhrt. 
ausgenommen, dass anstatl des Materials und des Trennmittels ein Malrixmaterial und ein 
Nanpteilchen bildendes Material aufgedampft wlrd. 

5 Grundsatzlich kfinnen beliebige Materialien als Matrixmaterial Oder Nanoteilchen bildendes 
■ Material eingesetzt werden. die im Hochvakuum aufgedampft werden kdrtnen. Vorzugsweise 
werden als Matrixmaterialien Metall- und Nichtmetalloxide sowie Polymere verwendet, die Im 
sichtbaren Bereich im wesentlichen transparent sind. Vorteilhaft fOr die Reduzlerung der 
Uchtstreuung durch die mit Nanoteilchen beladenen Materialien ist es ferner, wenn das mit 

10 Nanoteilchen beladene Matrixmaterial einen ahnlichen Brechungsindex wIe das Material 
(beispielsweise Lack), in das es eingearbeitet wird. besitzt. Der Brechungsindex darf 
allerdings geringfuglg. vorzugsweise um nIcW mehr als 0.3 Einheiten. von dem des 
umgebenden Materials abweichen. 

15 In einer bevorzugten AusfQhnjngsform ist das Matrixmateriaf ein Nichtmetalloxid, 
insbesondere transparentes SiOz mit 1.4 ^ z ^ 2.0. Deratige Matrixmaterialien eignen sich 
Insbesondere als Zugabeprodukt zu abriebfesten Lacken. da das Matrixmaterial selbst in 
einem wasserklaren Lack unsichtbar ist, da die Brechungsindizes fast gleich sind. Die 
Funktionalitat der SiOj-Plattchen wird durch die darin befindlichen Nanoteilchen bestimmt. 

20 . 

Das plattchenfdrmige Matrixmaterial kann nach bekannten Verfahren an der Oberflache be- 
handelt werden. um hydrophobe, hydrophile. antistatische Eigenschaften zu erhalten oder um 
organlsche Verbindungen ankoppeln zu konnen. Die planparailelen Korper richten sich 
parallel zur Oberflache des lackierten Objektes aus und bilden nach einer im folgenden 
25 beschriebenen Nachbehandlung eine sich gegenseitig Qberdeckende. schuppenartige, harte 
Schicht nahe der Lackoberflache, im Gegensatz zu den bekannten Zuschlagstoffen aus drei- 
dimensionalen Quarztellchen. 

Um eine zur Oberflache der Lackschicht oder der Lackschichten ann§hernde parallele 
30 Ausrichtung der planparailelen Korper aus Slliziumdioxid zu errelchen, kann die Obertlachen- 
spannung der Korper durch Zugabe von bekannten Chemikalien zum Uck. zum Beispiel 
mittels handelsQblicher Silan-Oligomere verSndert werden. Solche Ollgomere. bekannt unter 
den Handelsbezeichnungen DYNASILAN^*-. HYDROSIL^. PROTECTOSIL™. konnen auch 
vor dem Einbringen der planparailelen Korper in den Lack direkt auf deren Oberflache 
35 abgeschieden werden. entweder aus einer flQssigen Phase oder durch Kondensation. Da 
solche organische Oligomere nur eine begrenzte Temperaturbestandigkeit haben. erweist es 
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sich. als zweckmSBIg, diese Behandlunfl erst nach der etfolgten Oxidation zu SiOa bei 
Temperaturen zwischen 0' und 250*C durchzuf Qhren. 

In einer welteren bevorzugten AusfQhaingsform handelt es sich bei dem ly^atrixmaterial um 
5 einen Bestandteii eines hochmolelcularen organlschen Materials, insbesondere eines Lacks, 
der im Vakuum verdampfbar und mittels dem erfindungsgemassen Verfahren zu Plaltchen 
verarbeltbar ist .Geelgnete Matrixmaierlalien sollten unzersetzt verdampfbar sein und nicht 
mit den in der Matrix eingeschlbssenen Nanoteilchen reagleren. Vorzugswelse sollten die 
Matrixmateriallen In einem kontlnuieriichen PVD-Verfahren * venwendbar sein unci 

10 insbesondere im technischen Raiimen bei gerlnger thermischer Zersetzung in Mengen von 
Qber 1 kg/h verdampfbar sein. Die Mengen der entsteiienden nicht kondenslerbaren 
Crackgase sollten wesentlich geringer sein als die Kapazitaten der fur soiche Verfahren 
Qbliclienvelse venwendeten Hochvakuumpumpen. In dieser AusfQhrungsform ist das 
Matrixmaterial bevorzugt ein testes im Vakuum verdampfbares Monomer. Makromonomer. 

15 Oligomer oder Polymer, das Qbllchenweise als Bestandteii eines hochmolekularen 
organischeri Materials, insbesondere als Lackrohstoff oder Druckfarbenbestandtell 
Verwendung firKlet. Monomere. beispielsweise Acrylatmonomere, bzw. Oligomere konnen 
gegebenenfails thermisch oder mittels Bestrahlung mit Elektronen bzw. Llcht polymerislert 
werden (siehe beispielsweise US-B-5.440,446 und W098/38255). 

20 

- - Beispiele von verdampfbaren Polymeren sind .. Polyacrylsauce. , PoIymalhaccylsaMre, 
Copolymere aus Acrylsaure und Methacrylsaure,- Copolymere aus Benzylacrylat und 
AcrylsSure, Copolymere aus Benzylacrylat und MethaciylsSure, Copolymere aus 
Benzylmethacrylat und AcrylsSure, Copolymere aus Benzylmethacrylat und Methacrylsaure, 

25 Copolymere aus Styrol und AcrylsSure, Copolymere aus Styrol und Methacrylsaure. 
Copolymere aus Phenethylacrylat und Acrylsaure, Copolymere aus Phenethylacrylat und 
-methacrylat, Copolymere aus Phenethylmethacrylat und AcrylsSure und Copolymere aus 
Phenethylmelhacrylat und Methacrylsaure oder Gemlsche davon. Bevorzugt sInd 
Homopolymere oder Copolymere mit sich von AcrylsSure oder Methacrylsaure ableitenden 

30 wiederkehrenden Einhelten, wie Polyacrylsaure, PolymethacrylsSure, Copolymere aus 
Acrylsaure und Methacrylsaure, Copolymere aus Benzylacrylat wnd Acrylsaure, Copolymere 
aus Benzylmethacrylat und AcrylsSure, Copolymere aus Benzylmelhacrylat und 
Methacrylsaure, Copolymere aus Styrol und Acrylsaure, Copolymere aus. Styrol und Meth- 
acrylsaure, Copolymere aus Phenethylacrylat und und Acrylsaure. Copolymere aus 

35 Phenethylacrylat und Methacrylsaure. Copolymere aus Phenethylmethacrylat und Acrylsaure 
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und Copolymere aus Phenethylmethaciylat und Methacrylat (siehe beisplelsweise DE-A- 
2706392). 



In den beiden vorstehend beschrlebenen bevorzugten AusfQhrungsformen jst das 
Nanoteilchen bildende Material bevorzugt ein organlsches Pigment Oder ein Lackaddltiv, wie 
ein UV-Absorber. Oder ein Metall, insbesondere Aluminium, Silicium oder ein Edelmetall, wis 
Silber, Gold, Palladium oder Platfn. 

1^ Oligomere oder Polymere eingebettete Pigment-Nanoteilcheri konnen ohne 

aufwendige Dispergierverfahren als transparente PIgmente einem hochmolekularen Material, 
Insbesondere einem Lack zugemlscht werden (sogenannte Einruhrpigmente oder „easy 
disperslble" Pigmente). 

Die transparenten Pigmente konnen insbesondere zur Hersteliung von Effekt-Lackierungen. 
Holzfirnlssen und zum Farben von transparenten Kunststoffen venwendet werden. 

In einer weiteren bevorzugten AusfQIirungsfomi werden SiOy mittels eines 
widerstandsbeheizten Verdampfers als Matrixmaterlal und TiO mittels eines 
Elektronenstrahlverdampfers als Nanoteilchen bildendes Material gleichzeitig verdampft. 
Nach Qbllcher Aufarbeitung erhSlt man in eine SiOyMatrix eingebettete TiO-Nanotellchen, die 
mittels 6rhltzeniri elher" sauerefioffhaltlgeh Atmosphare bei Temperatureri Qber 200 °C in 
TiOa-Nanoteilchen enthaltende SiOa-Platlchen umgewandelt werden konnen. Wie bereits 
vorstehend beschrieben kSnnen derartige Teilchen als hocheffiziente, transparente wenig 
Oder kaum photoakllve UV-Absorber eingesetzt werden. 

Femer konnen als Nanoteilchen bildende Teitohen auch lumineszierende Materialien, wie 
beisplelsweise die In WO02/31060 beschriebenen lumineszierenden Materialien venwendet 
werden. Insbesondere kSnnen auch die EP-A-801652 beschrlebenen sublimlerbaren 
Komplexe der Formel 



Mill 



(I) verwendet werden. wobei 



M Eu, Tb, Dy oder Sm 1st; 

R2 ein Wasserstoffatom Oder ein Ci-GeAlkylrest ist und 
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Rl und R3 Jewells unabhingig voneinander eine Phenylgruppe. ein Wasserstoffatom oder 
einen d-CeAlkylrest bedeuten und 

L p.N.N-Dimethylaminopy.ridln, N-Methylimidazol oder p^Methoxypyridin-N-oxid 1st 

5 . Bnen we'rteren bevorzugten Gegenstand der vorfiegenden Erfindung bilden plittchenformige 
SiOy,a-Tellchen (Matrixmaterlal), enthaltend (1 - y/y+a) Si (Nanoteilchen). wobei 0,95 ^ y ^ 
1 .8, insbesondere 1 ^ y 5 1 .8 ist, 0.05 ^ a £ 1 ,05. die Summe aus y und a kleiner oder gleich 
2 ist. 

10 In diesem Fail ist das Matrixmaterial und das die Nanoteilchen bildende Material SiOy mit 
0.95 S y ^ 1,8. Mit (1 - y/y+a) Si-Nanoteilchen beladene. plattchenformige SiOy«-Teilchen, 
insbesondere SIOa-Teilclien konnen erhiaiten werden. indem plattchenfonnige SiO^Teilchen 
in einer sauerstofffreien Atmosphare be! 400 bis 1100 "C, vorzugsweise 900 bis 1100 
Icalziniert werden. Ab etwa 400 'C beginnt die Disproportionieaing von SiOy In Si und SiO^: 

15 • 

SiOy (y/y+a) SiCVa + (1 - y/y+a) Si 

wobei 0.95 ^ y ^ 1 ,8, insbesondere 1 ^ y ^ 1 ,8 ist, 0,05 ^ a ^ 1.05. die Summe aus y und a 
i<leiner oder gleich 2 ist und SiOx« ein sauerstoffreiclieres Siilclumsuboxid ist Bevorzugt ist 
20 die voilstandige Disproportiohierurtg von SiOy in Si und SiOa: 

SiOy (y/2) SiOya + (y/2) Si 

Das gebildete Si ist Im Bereich von 400 bis 900 "C amorpli. Kristaliile bilden sich Im 
25 Bereich von etwa 900 bis 1100 °C. Die mitUere Grosse der Krislalllte liegt Im Bereich von 
1 bis 20 nm, bevorzugt 2 bis 10 nm. 

Die Grosse der Kristaliite ist zum einen temperaturabhangig, das heisst bei 1100 "C werden 
grSssere Kristaliite als bei 900 °C gebildet. Zum anderen ist eine deutliche Tendenz zur 
Blldung l<l€inerer Kristaliite bei hSherem Sauerstoffantell feststellbar. 
30 Die Proben werden entweder unter einem Vakuum von 1 * 10"^ Pascal oder unter einer 
Schutzgasatmosphare, wie «iner Argon- oder Heliumatmosphare, kalziniert 
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Die plattchenformigen SiOy-Teilchen werden gemass dern vorstehend beschriebenen 
Verfahren erhalten, wobei In Schritt b) jedoch nur ein Material, namlich SlOy verdampft wird. 
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Je nach Herstellungsbedingungen konnen die SI enthaltenden^ plattchenformigen SiOy^a* 
Teilchen, Insbesondere SiOa-Teilchen Phololumlneszenz zeigen. 

Die plattchenformige SiOy*a-TeiIchen konnen belspielsweise als Substrat fOr Effektpigmente 
Venwendung finden. Einen wfeiteren Gegenstand der vorliegenderv Eiflndung bilden daher 
plattchenformige PIgmente, umfassend einen SI enthaltenden, plattchenformigen SlOya- 
Schicht, Insbesondere einen SiOy*a-Kern. 

Die fOr Interferenzen notwendigen weiteren Schichten konnen gemSss Obllchen fOr 
Effektpigmente mit Glimmer- bzw. SiOa-Kern bekannten Verfahren aufgebracht werden, die 
bereils vorstehend anhand der Beschichtung der porosen SlOz-Plattchen nSher er§utert 
wurden. 

Die erfindungsgemassen Pigmente zeichnen sich durch einen hohen Glanz und eine sehr 
gielchmassige Dicke aus. wodurch eine sehr hohe Farbreinheit und Farbstarke errelcht 
wird. Die erfindungsgemassen Pigmente sind fur alie ubiiche Zwecke verwendbar, 
belspielsweise zur Farbung von Textilien. Polymeren in der Masse, Lacken (Inkluslve 
Effektlacke, auch fOr den Automobilbereich), Glasuren fOr Keramlken und Glaser und 
Druckfarben (inkluslve SIcherheitsdruck), oder auch zum Beispiel fur Anwendungen in der 
Kosmetik und Im TIntenstrahldruck. Diese Anwendungen sind aus HandbQchern bekannt, 
zum Beispiel "Industrlelle Organlsehe Pigmente" (W. Herbst und K.- Hunger. VGH 
■ Verlagsgesellschaft mbH. Weinheim/New York, 2.. vollstandig Qberarbeitete Auflage. 
1995). 

Handelt es sich bei den erfindungsgemassen PIgmenten urn Interferenzplgmente 
(Effektpigmente). so konnen diese goniochromatisch sein und brillante, hochgesattigte 
(leuchtende) Farben ergeben. Sie eignen sich deshalb ganz besonders gut zur Kombination 
mit Qblichen. transparenten PIgmenten. zum Beispiel mit organischen PIgmenten. wis 
belspielsweise Diketopyrrolopyrrolen. Chinaeridonen, Dioxazinen. Rerylenen. Isdindollnonen. 
usw. Das transparente Pigment kann dabei eine ahnliche Farbe wie das Effektpigment 
besitzen. Besonders Interessante Kombinationseffekte ergeben sich aber In Analogie 
belspielsweise zu EP 388 932 oder EP 402 943. wenn die Farbe .des transparenten 
Pigments und diejenige des Effektpigments komplementar sind. 

Die erfindungsgemassen Pigmente konnen vorzuglich zum Pigmentieren von 
hochmolekularem organischem Material verwendet werden. 

Das hochmolekulare organlsche Material, zur Pigmentierung dessen die erfindungs- 
gemassen Pigmente oder Pigmentzusammensetzungen venwendet. werden kohnen. kann 
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natOrtlcher oder kunsHlcher Herkunft. sein. Hochmolekulare organlsche Malerialien weisen 
ubiicherwelse Molekurargewichte von zirka 10^ bis 10» g/mol oder noch mehr auf. Es kann 
sich zum Beisplel um Naturharze. trockhende Ole. Gummi oder Casein oder davon 
abgewandelte Naturstoffe. wie Chlorkautschuk. olmodifizierte Alkydharze. Viscose um 
Celluloseether oder Ester, wie Ethylcellulose. Celluloseacetat. Cellulosepropionat 
Celluloseacetobutyrat oder Nitrocellulose handeln. insbesondere aber um vollsynthetische 
organische Polymere (Duroplaste und Themioplaste). wie sle durch Polymerisation. 

werden. Aus der Klasse der Polymerisations- 
iiarze seien in erster Linie Polyolefine. wie Polyethylen. Polypropylen oder Polyisobutylen 
femer substituierte Polyolefine, wie Polymerisate aus VInylchlorld. Vinylacetal. Styrol! 
Acrylnitril. Acryls§ure- oder Methacrylsaureester oder Butadien, sowie CopolymeriUte der 
enwShnten Monomeren, wie Insbesondere ABS oder EVA, genannt. 

Aus der Reiiie der Polyadditionsiiarze und Poiykondensationsharze seien die 
Kondensationsprodukte von Formaldehyd mit Phenolen. die sogenannten Phenoplaste. und 
die Kondensationsprodukte von Formaldehyd mit Hamstoff. Thioharnstoff und Melamiri. die 
sogenannten Aminoplaste. die als Lackiiarze venwendeten Polyester, und zwar sowohl 
gesSttigte, wie zum Beispiel Alkydharze. als auch ungesSttigte, wie beisplelsweise 
IWIaleinatharze. femer die linearen Polyester und Polyamide. Polyurethane oder Silikone 
genannt. 

Die enwShnten hochmolekularen Verbindungen kSnnen ernzein oder in Gemlsqhen. als 
plastische Massen oder Schmelzen vorliegen. Sie kdnnen auch In Form ihrer- Monomeren - 
Oder Im polymerislerten Zustand in geloster Form als Filmbildner oder Bindemittel fur Ucke 
Oder Druckfarben vorliegen. wie zum Beisplel Lelnolfimis. Nitrocellulose, Alkydharze. 
Melaminharze und Harnstoff-Fomriatdehydharze Oder Acrylharze. 

Je nach Venvendungszweck enA^eist es sIch als vorteilhaft. die eilindungsgemassen 
Effektplgmente oder Effektplgmentzusammensetzungen als Toner oder in Form von 
Praparaten zu venwenden. Je nach Konditionlen/erfahren oder Applikatiqnszweck kann es 
von Vorteil sein, dem Effektpigment gewisse Mengen an textun/erbessernden Mittein vor 
Oder nach dem Konditlonierprozess zuzufOgen. sofem diese keine negative Wirkung bei der 
Venwendung der Effektpigmente zur Farbung von hochmolekularen organischen Materialen, 
insbesondere Polyethylen. haben. Als solche kommen insbesondere FettsSuren mit 
mindestens 18 C-Atomen. beisplelsweise Stearin- oder Behensaure, oder deren Amide oder 
Metallsaize, insbesondere Mg-Salze, sowie Weichmacher. Wachse. Harzsauren. wie 
AbietlnsSure. Kolophonlumseife. Alkylphenole oder aliphatische Alkohole. wie Stearylalkohol 
Oder aliphatische 1.2-Dlhydroxyverblndungen mit 8 bis 22 C-Atomen. wie 1 .2-Dodecandiol. 
femer modrflzierte Kolophoniummaleinatharze oder Fumarsaurekolophoniumharze in 
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Belracht. Die texturverbessemdeh Mittel werden vorzugswelse In Mengen von 0,1 bis 30 
Gew.-%. insbesondere 2 bis. 15 Gew.-%. bezogen auf das Endprodukt, zugesetzt. 
Die effindungsgemassen Effelttpigmenle Iconnen in bellebiger farberisch wirksamer Menge 
dem 2U pigmentierenden hochmolekularen organischen Material zugesetzt werden. 
5 Zwecl<masstg ist eine pigmentierte Stoffzusammensetzung, enthaltend ein hodimolekulares 
• organisclies Material und von 0.01 bis 80 Gew.-%, bevorzugt 0,1 bis 30 Gew.-%. bezogen 
auf das liociimolekulare organlsche Material, eines erflndungsgemassen Effeklpigments. 
VieHach konnen in d©r Praxis Konzentratibnen von 1 bis 20.Gew.-%. insbesondere urn ziri<a 
1 0 Gew.-% verwendet werden. 
P Bei hphen Konzentrationen, zum Beispiel solchen Qber 30 Gew.-%. handelt es slch melst urn 
Konzentrate Cmasterbatciies"). welche als Fartsmitfei zur Erzeugung von Plgmentiemngen 
mit niedrigerem Pigmentgehalt verwendet werden kSnnen. Die erfindungsgemassen 
Pigmente weisen dabei eine ausserordentlich tiefe Viskositai in Qblichen Formuliemngen auf, 
so dass diese gut verarbeltbar bleiben. 
5. Zur Pigmentierung von organischen Materialen konnen die erfindungsgemassen 
Effektpigmente einzein gebraucht werden."Es ist aber ebenfails moglich, zwecks Erzielung 
verschledener Farbtone oder Fartaeffekte den hochmolekularen, organischen Stoffen neben 
den erTindungsgemassen Effektplgmenten andere farbgebende Bestandteile wie Weiss-, 
Bunt-, Schwarz- oder Effektpigmente in beliebigen Mengen zuzufOgen. Werden 
20 Buntplgmente im Gemlsch mit den erfindungsgemassen- Effektpigmenten eingesetzl. so 
- - - geschieht dies bevorzugt in einer Gesamtmenge von 0,1 bis 10 Gew..%, bezogen auf das 
hochmolekulare organlsche Material. 

Bevorzugt werden die erfindungsgemassen Effektpigmente mit transparenten 
Buntpigmenten kombiniert. wobei die transparenten Buntpigmente sowohl im gleichen 
25 Medium wie die erfindungsgemassen Effektpigmente als auch in einem benachbarten 
Medium vorhanden sein konnen. Beispiel einer Anordnung. wo das Effektpigment und das 
Buntpigment mit Vorteil in benachbarten Medien voriiegen. Ist eine mehrschlchtige 
Effektlackierung (siehe beisplelsweise US-A-5,871 ,827). 

Die Pigmentierung der hochmolekularen. organischen Substanzen mit den erfindungs- 
30 gemassen Pigmenten erfblgt beispielsweise derart. dass man ein seiches Pigment, 
gegebenenfalls in Form eines Masterbatches. diesen Substraten unter Venwendung von 
Walzwerken. Misch- oder Mahlapparaten zumischt. Das pigmentierte Material wird hierauf 
nach an slch bekannteh Verfahren wie Kalandrieren.' Pressen. Strangpressen. Streichen. 
Giessen oder Spritzgiessen in die gewunschte endgultige Form gebrachl. Alle In der Kunst- 
35 stoffindustrle Qblichen Zusatze. wie beispielsweise Weichmacher. FOIIstoffe oder 
Slabilisatoren. kdnnen in gebrauchlichen Mengen vor oder nach der EInverieibung des 
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Pigments in die Polymeren eingearbeltet warden. Insbesondere 1st es envOnscht zur 
Heretellung von nicht stanren Formlingen oder zur Vemngerung Ihrer Sprodigkeil' den 
hochmolekularen Verbindurtgen vor der Verformung Weichmacher. zum Beispiel Ester der 
Phosphorsaure, Phthalsiure oder Sebacinsaure, einzuverieiben. 
5 Zum PIgmentleren von Ucken und Dnickfarben werden die hochmolekularen organlschen 
Materlallen und die erflndungsgemSssen Effektpigmente. gegebenenfalis zusammen mit 
Obllchen Zusatzstoffen wie beispielsweise Fiillmittein, anderen Pigmenten. Siccativen oder 
Weichmachern.-1n einem organlschen L6sungsmittel oder Losungsmittelgemisch 

feln dispergiert bzw. gelost Man kann dabei so verfahren. dass man die einzelnen 
10 Komponenten fur sich oder auch mehrere gemeinsam dispergiert bzw. I6st. und erst hrerauf 
alle Komponenten zusammenbrlngt. 

Bel der DIspergierung eines erfindungsgemassen Effeklpigments in das zu pigmentierende 
hochmolekulare organlsche Material, sowie bei der Verarbeitung einer erfindungsgemassen 
Pigmentzusammensetzung. werden bevorzugt Bedingungen eingehalten. unter welchen nur 
15 relativ schwache Scherkrafte auftauchen. so dass das Effektplgment nIcht- in klelnere 
Bruchstucke zerteilt wird. 

Die erhaltenen Farbungen. beispielsweise in Kunststoffen. Lacken oder Druckfarben 
bevorzugt in Lacken Oder Druckfarben. besonders bevorzugt In Lacken. zeichnen sich durch 
•vorzQgliche Eigenschaften aus. insbesondere durch ausgesprochen hohe Sattigung. 
20 . ausgezeichneten Echtheiten und hohe Goniochromatizitat. 

. Handelt es sich beim zu pigmentierenden hochmolekularen Material um einen Lack, so - 
handelt es sich Insbesondere um einen Speziallack. ganz besonders bevorzugt um einen 
Automobillack. 

Die erfindungsgemassen Effektpigmente eignen sich auch zum Schminken der 

25 Lippen oder der Haut und zum Farben der Haare oder der Nagel. 

Ein welterer Gegenstand der Erfindung. 1st somit ein kosmetisches Pr§parat oder 
Zubereltung. enthaltend von 0.0001 bis 90 Gew.-% eines erfindungsgemassen Pigments. 
Insbesondere Effektigments. und von 10 bis 99.9999 % eines kosmetlsch geeigneteri 
Tragermaterials. bezogen auf das Gesamtgewicht des- kosmetischen PrSparates oder der 

30 Zubereltung. 

Bei diesen kosmetischen PrSparaten oder Zubereitungen. handelt es sich beispielsweise um 
Lippenstifte. Wangenschminke. Make up-Grundlagen. Nagellacke und Haarshampoos. 
Die erfindungsgemassen PIgmente konnen einzeln oder auch als MIschungen eingesetzt 
werden. Es 1st ausserdem auch moglich, erfindungsgemasse Pigmente zusammen mit 
anderen Pigmenten und/oder Farbstoffen. zum Beispiel in Kombinatlonen wie oben 
beschrieben Oder wie In kosmetischen Praparaten bekannt, einzusetzen. 
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Vorzugswelse enthalten die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und 
Zubereilungen das erflndungsgemasse Pigment in einer Menge zwischen 0,005 und 50 
Gew.-%. bezogen auf das Gesamtgewicht des Praparates. 

Als Trigermaterialien fur die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und 

5 Zubereltungen kommen die Qblichen in derartigen Mittein verwendeten Materialien in Frage. 
Die erfindungsgemassen kosmetisclnen Praparate und Zubereitungen k5nnen zum Beispiel 
in Form von Stiffen. Salben, Cremes. Emulsionen. Suspensionen. Dispersionen. Pulvern 
Oder Ldsungen vorllegen. Es handelt sich beispielswe|se um Lippenstifte. MascpraprSparate. 
Wangenscliminken. Lidscliatten, Make up-Grundlagen, Eyeliners, Pulver Oder Nagellacke. 

10 Wenn die Praparate in Form von Stiffen, zum Beispiel Lippenstiften. Lidschatten. Wangen- 
scfiminken oder Make up-Grundiagen vorliegen, so bestelien diese Praparate zu einem 
erheblichen Teil aus Fettkdrpern, die aus einem oder mehreren Wachisen bestehen konnen, 
beispielsweise Ozokerit, Lanolin, Lanolinalkohol, hydriertes Unoiin. acetyliertes Lanolin, 
Lanolinwachs. Bienenwaclis. Candellilawacfis, mikrokristallines Waciis. Carnaubawachs, 

15 Cetylalkohol, Stearylaikofiol, Kakaobutter, Lanolinfettsauren. Petrolatum, Vaseline, bei 25»C 
feste IWIono-. Di- oder Triglyceride oder -Fettester. Sillkonwaclnse. wie Metiiyloctadecan-oxy- 
polysiioxan und Poly(dimetliylsiloxy)stearoxysiloxan. Stearins§uremonoetfianolamin. 
Colophan und Derivate davon, wie Glykolabietate und Glycerinabietate. bei 25»C feste 
hydrierte 6le. Zuckerglyceride und Oleate. Myristate. Lanolate, Stearate und 

20 Dihydroxystearate von Calcium, Magnesium, Zirkonium und Aluminium. 

Der FettkSrper karin auch aus einer Misciiurig aus rhihdestens einem Waclis und minde- 
stens einem 6l bestehen. wobei in diesem Falle zum Beispiel die folgenden Ole in Betracht 
kommen: Paraffinol. Purcellinol, Perhydrosqualen. SQssmandelol, Avocadodl. 
CallophyllumSI, Rizinus5l, Sesamol, Jojobaol, Mineralole mit einem Siedepunkt zwischen 

25 zirka 310 und 410-C, Silikonole. wie Dimethylpolysiloxan, Linolalkohol, Linolenalkohol, 
Oleylalkohol, . Getreidekeimole, wie Weizenkeimol, Isopropyllanolat, . Isopropylpalmitat, 
Isopropylmyristat, Butylmynstat. Cetyimyristat. Hexadecylstearat. Butylstearat. Decyloleat, 
Acetylglycerlde, Oclanoate und Decanoate von Alkoholen und Polyalkoholen, zum Beispiel 
von Glykol und Glycerin, Rizinoleate von Alkoholen und Polyalkoholen. zum Beispiel von 

30 Cetylalkohol, Isostearylalkohol, Isocetyllanolat, Isopropyladipat. Hexyllaurat und 
Octyldodecanol. 

Die FettkSrper in diesen Praparaten in Form von Stiften konnen aiigemeln bis zu 99,91 
Gew.-% des Gesamtgewichtes des Praparats ausmachen. 

Die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereitungen konnen zusatzlich 
35 weitere Bestandteile. enthalten. wie zum Beispiel Glykole. Polyethylenglykole, 
Polypropylenglykole. Monoalkanolamide, ungefarbte polymere. anorganische oder 
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organische FQIIstoffe. Konseivlerungsmlttel. UV-Fflter Oder andere in der Kosmetik Qbliche 
Hilfsstoffe und Additive, 

Es handelt sich belspielsweise urn efn natOrllches Oder ein synthetisches oder ein 
partialsynthetisches Di- oder Triglycerid. ein MineralSI. ein SilikonSI. ein Wachs. einen 
Fettalkohol, einen Guerbet-Alkoho! oder dessen Ester. eInen lipophilen funkti'onellen 
kosmetischen Wfrkstoff einschliesslich Sonnenschutzfilter oder eine l^ischung dieser Stoffe. 
Bin fOr die Hautkosmetik geeigneter lipophiler funktioneller kosmetischer Wirkstoff. eine 
Wirkstoffzusammensetzung oder ein Wirkstoffextrakt ist ein Inhaltsstoff oder ein Gemisch 
von Inlialtsstoffen, welches fur die demiale oder topische Verabreichung zugelassen ist. ' 
Beispieltiaft seien aufgefuhrt 

- Wirkstoffe. die eine reinigende Wirkung an der Hautoberflache und den Haaren 
bewirken. Hierzu zahlen aile Substanzen. die der Hautreinigung dienen. wie 6le. Seifen. 
Syndets und feste Stoffe; 

- Wirkstoffe mit deodorierender und sciiweisshemtnender Wirkung: hierzu zShlen 
Antiperspirantien auf Basis von Aluminium- oder Zinksalzen. Deodorantien. die 
bakterizide, bzw. bakteriostatische deodoriende Substanzen. wie zum Beispiel Triclosan. 
Hexachlorophen. Aikohole und kationaktive Substanzen enthaiten. wie zum Beispiel 
quaternare Ammoniumsaize und Geruchsabsorber, wie zum Beispiel ®Grillocin 
(Kombinatlon von Zinkrizinoleat und verschiedenen Zusatzen) oder Trielhylzitrat, 
gegebenenfalls in Kombination mit einem Antioxidans. wie zum Beispiel 
Bulylhydroxytoluol) Oder lonenaustauschharze; . _ 

- WiiKstoffe, die einen Schutz gegen Sonnenlicht bieten (UV-Fllter): geeignete Wirkstoffe 
sind Filtersubstanzen ("sunscreens"), die UV-Strahlung aus dem Sonnenlicht 
absorbieren und In Warme umwandein kdnnen. Je nach der gewunschten Wirkung sind 
folgende Uchtschutzmittel bevorzugt: Lichtschutzmittel. die selektiv Sonnenbrand 
erzeugende energiereiche UV-Strahlung im Bereich von zirka 280 bis 315 nm 
absorbieren (UV-B-Absorber) und den langen/velligen Bereich von zum Beispiel 315 bis 
400 nm {UV-A-Bereich> transmittleren, sowie Lichtschutzmittel. welche nur die 
langenwellige Strahlung des UV-A-Bereichs von 315 bis- 400 nm absorbieren (UV-A- 
Absorber). 

Geeignete Uchtschutzmittel sind zum Beispiel organische UV-Absorber aus der Klasse 
der p-Aminobenzoesaurederivate. Salicylsaurederivate. Benzophenonderivate. 
Dibenzoylmethanderivate. Diphenylacrylatderivate, Benzofuranderivate. polymere UV- 
Absorber, enthallehd eine oder mehrere silicium-organlsche Reste. ZImtsaurederivate, 
Campherderivate, Trianllino-s-triazinderivate. Phenylbenzimidazolsulfonsaure und deren 
Saize. Menthyl-Anthranilate. Benzotriazolderivate. und/oder ein anorganlsches 
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Mikropigment ausgewahit aus mit Aluminiumoxid oder Siliciumdioxid umhOlltem TiOz, 
Zinkoxid oder Glimmer. 

Wirkstoffe gegen Insekten ("repellents") sind MIttel. die verhindem soHen, dass Insekten 
die Haut beruhren und dort aktiv. werden. Sle vertreiben die Tiere und verdampfen 
langsam. Am hSufigslen verwendeter Repellent 1st Dethyltolulamid (DEET), Weitere 
gebrauchllche Repellentien sind beispielweise in "Pflegekosmetik" (W. Raab und U; 
KIndl. Gustav-Rscher-Verklag Stuttgart/New York 1 991 ) auf Seite 1 61 zu finden- 
Wirkstoffe zum Schutz gegen chemlsche und mechanisclne Elnwirkungen: dazu gehdren 
alle Stoffe, die eine Barriere zwischen der Haut und der ausseren Noxe bilden. wie zum 
Beispiel Paraffinole. Silokonole. Pflanzenole, PCL-Produkte und Lanolin zum Schutz 
gegen wassrige Losungen. RImbildner, wie Natriumalginat. Triethanolaminalginat, 
Polyacrylate. Polyvinylalkohol oder Zelluloseether gegen die Einwirkung organisclner 
Losungsmltlei. Oder Substanzen auf der Grundlage von Mineralolen. Pflanzenolen oder 
SiHkon6Ien als "Schmiermitter gegen starke mechanische Beanspruchungen der Haut; 
Feuchthaltesubstanzen: als Feuchthalteregulatoren ("moisturized) finden zum Beispiel 
folgende Stoffe Venwendung: Natriumlactat. Harnstoff, Alkohole, Sorbit, Glycerin. 
Propylenglykol, Kollagen, Elastin oder Hyaluronsaure; 

Wirkstoffe mit keratoplastischem Effekt: Benzoylperoxid. Retinsaure. koiloldaler 
Schwefel und Resorcin; 

AnUmikroblelle Mittel. wie zum Beispiel Trlclosan oder quaternare Ammonium- 
• verblndungenv' 

Dermal applizieriaare olige oder ollosliche Vitamine oder Vitaminderivate: zum Beispiel 
Vitamin A (Getinol in Form der freien Saure oder ihrer Derivate). Panthenol, 
Pantotfiensaure. Foisaure, und Komblnationen davon, Vitamin E (Tocopherol), F; 
essentielie Fettsauren; oder Niacinamid (Nicotinsaureamid); 

Placentaextrakte auf Vitaminbasis: Wirkstdffzusammensetzungen vor allem mit Vitamin 
A, C, E, Bt. B2. Be. B,2. Foisaure und Biotin, Aminosauren und . Fermenten sowie 
Verbindungen der Spurenelemenfe Magnesium. Silicium, Phosphor. Calcium. Mangan. 
Eisen oder Kupfer. 

Skin Repair Komplexe: erhaltlich aus inaktivierten und desintegrierten Kulturen von 
Bakterien der Bifidusgruppe; 

Pflanzen und Pflanzenextrakte: wie zum Beispiel Arnika, Aloe, Bartflechte, Efeu, 
Brennessel. Ginseng. Henna. Kamille. Ringelblume. Rosmarin. Salbel, Schachtelhalm 
Oder Thymlan; 

Tierische Extrakte: wie zum Beispiel Gelee royale. Propolis, Proteine oder 
Thymusextrakte; 



10 



29 

- dermal appllzlerbare kosmetische 6te: Neutraldle vom Typ MIglyol 812. AprikosenkemSI 
Avocadodl. Babassuai. Baumwollsamendl. Borretschol. Distelol. Erdnuss6l Gamma- 
Oryzanol. HagebuttenkemSI. Hanf6l. Haselnussol. Johannisbeersamenol. Jojobaol 
Kirschkemei. UchsSI. Lein6l. Maiskeimol. Makadam?anuss6l. Mandelol. Nachtke,^en6l' 
Nerzol. Oliven6l. Pekannussol, Pfirsichkernol. Pistazienkemol. Rapsol. Reiskelmol' 
Rlzinusol. SaflorSI. Sesamol. Sojaol. Sonnenblumennol. Teebaumol. Traubenkemdl ode^ 
WeizenkeimdI. 

Die Praparate in Form von Stiften sind vorzugswelse wasserfrei. konnen jedoch in 
bestlmmten Fallen eine gewlsse Menge Wasser enthallen. die im allgemeinen jedoch 40 
Gew.-%. bezogen auf das Gesamtgewichl des kosmetischen Praparates. nicht Obersteigt 
Wenn die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereitungen In Form von 
halbfesten Produkten. d.h. als Salben oder Cremes. vorliegen. konnen sie ebenfalls 
wasserfrei oder wassrig sein. Es handelt sich belsplelsweise um Mascaras. Eyeliner. Make 
up-Grundlagen. Wangenschmlnken. Lidschatten oder Mittel zur Behandlung von Augen- 
15 rlngen. 

Wenn diese Salben oder Cremes anderselts wassrig sInd. handelt es sich Insbesondere urn 
Emulsionen des Wasser-ln-OI-Typs oder des OI-ln-Wasser-Typs. die abgesehen von dem 
Pigment 1 bis 98.8 Gew.-% der Fettphase, 1 bis 98.8 Qew.-% der wassrigen Phase und 0.2 
bis 30Gew.-% eines Emulglermittels enthalten. 

20 Auch dIese Salben und Cremes konnen weitere Qbliche Zusatze enthalten, wie z. B. 
. Duftstoffe. Antioxidantlen, Konservlemngsrhittel. Gelbildner. UV-Filter, Farbstoffe, Pigmente' 
Perlglanzmlttel, ungefSrbte Polymere sowie anorganische oder organische FQIIstoffe. 
Wenn die PrSparate in Form eines Puders vorliegen. bestehen sie Im wesentlichen aus 
einem minerallschen bzw. anorganlschen oder organischen Fullstoff. wie zum Beispiel 

25 Talkum. Kaolin. Starke. Polyethylenpulver oder Polyamldpulver. sowie Hilfsstoffen wie 
Bindemltteln. Farbstoffen usw. 

Sdche Praparate k6nnen ebenfalls verschiedene in der Kosmetik Obliche Hllfsstoffe 
enthalten. wie Duftstoffe, Antioxidantien. Konservierungsmittel usw. 

Wenn es sich bei den erfindungsgemassen kosmetischen Praparaten und Zubereitungen urn 
30 Nagellacke handelt. so bestehen sie Im wesentlichen aus Nitrocellulose und einem 
natQrlichen oder syntheUschen Polymer In Form einer Losung in einem Losungsmittelsystem. 
wobei diese Losung gegebenenfalls andere Hllfsstoffe. wie zum Beispiel Periglanzmittel. 
enthait. 

Bei dieser AusfOhrungsform llegt das gefarbte Polymer In einem Anteil zwischen zirka 0.1 
35 und 5 Gew.-% vor. 
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Die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereitungen konnen auch zum 
Farben von Haaren.verwendet warden, wobei sie In diesem Fall in Form von -Shampoos. 
Cremes Oder Gelen eingesetzt werden. die aus den in der Kosmetikindustrle.Qbllchen 
Grundstoffen aufgebaut sind, und ein erfindunggemasses Pigment enthalten. 
Die Herstellung der erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereitungen erfolgt 
auf ubiiche Weise, beispielswelse durch Vermischen oder VerrOhren der Komponenten. 
gegebenenfalls unter Erwarmen. so dass die Mischungen schmelzen. 

Die nachfolgenden Beispiele dienen zur Eriauterung der Erfindung. Die Temperaturen sind in 
Celslusgraden angegeben. Telle sind GewFchtsteile. die Prozentangaben beziehen sich auf 
Gewlchtsprozente. sofem nicht anders vermerkt. Gewichtsteile stehen zu Volumenteilen Im 
VerhSltnis von Kilogramm zu Liter. 

Beispiele 

BeisDiel 1 

a getrennle, In elner Vakuumkammer (< lO"' Pa) angeordnete Verdampfer, v^/erden mit SiO- 
Pulver bzw. NaCI-Pulver beschickt. Ober den Verdampfem ist ein rotierender TrSger 
angeordnet, an dem eine Aluminiumfolie mechanlsch befestigt wird. Zunachst wird eine 
NaCl-Schicht (90 nm) auf die Aluminiumfolie sublimiert. Anschliesend wird der SiO- 
Verdampfer geheizt urid das SiO beginnt zu subllmleren. wahrend immer noch NaCI 
sublimiert wird. NaCI und SiO werden so glelchzeitig auf die NaCI-Schlchl sublimiert.- Die 
gleichzeltige Verdampfung von NaCI und SiO wird fortgefuhrt, bis eine Dicke von 300 nm 
erreicht Ist. Die Sublimation wird unterbrochen. die Aluminiumfolie vom Trager entfernt und in 
destilliertes Wasser getaucht. Die NaCI-Schicht sowie das in der SiO-Matrix vorhandene 
NaCI losen slch in Wasser. wodurch porose SiO-Plattchen erhalten werden. 
Porose SiOa-Flakes konnen erhalten werden, indem man die porosen SiO-Flakes in Luft bei 
einer Temperatur grosser als SOCC mehrere Stunden erhitzt. 

BeisDiel 2: 

Eine Vakuumkammer wird mit 2 Tiegein bestuckt. die jeweils eine eigene Energieversorgung 
haben. Der erste Tiegel wird mit SiO und der zweite Tiegel mit NaCI gefiillt. Die 
Verdampfungsrate der Materialien kann mittels einem Quarzresonator (Schwingquarz) 
gemessen werden. Durch eine Verschlussklappe werden die Verdampfer vom rostfreien 
Stahlsubstrat getrennt. 

Der NaCI enthaltende Tiegel wird erhitzt. bis der Quarzresonator eine Verdampfungsrate von 
0.3 ± 0.04 nm/s anz^igt. Die Verschlussklappe wird so lange geoffnet. bis eine NaCI-Schicht 
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mit einer Diclce von 100 nm auf das rostfreie Stahlsubslrat sublimiert worden ist. Dann wird 
die Verschlussklappe geschlossen. 

Wahrend der NaCI-Tiegel bei der gieichen Temperatur gehalten wird. wird der SiO 
enthaltende Tlegel erhitzt. bis.die duith den Schwingquarz angezeigte Verdampfungsrate 2 8 
5 ± 1.2 nm/s betragt Dann wird wfederum die Verschlussklappe geoffnet. Die Co-Sublimation 
von NaCI und SiO wird so lange fortgesetzt. bis eine Gesamtdicke von 420 nm erreicht ist. 
Anschliessend wird der SiO-Verdampfer abgesclialtet. der Naa-Verdampfer etwa 100 s 
weiterbetrieben und dann die Versclilussklappe geschlossen. 

Das Substrat wird der Vakuumkammer entnommen. Das NaCI wird in Wasser gel6st, die 
10 erhaltenen SiO-Plattchen werden mit Wasser gewaschen und getrocknet Die Analyse miftels 
hochauflSsendem Elektronenmlkroskopie zeigt. dass die SiO-Piattchen Poren mit einem 
Durchmesser von etwa 10 ± 5 nm aufweisen. 

Porose SiOa-Flakes kQnnen erhalten werden. indem man die porSsen SiO-Flakes In Luft bei 
einer Temperatur grosser als SOO'C mehrere Stunden erhitzt. 

15 
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Patentansprflche 

Verfahren zum Herstellen von porSseh MateriaHen. umfassend 

a) das Aufdampfen efner Trennmittelschlcht auf ejnen Tr§ger, 

b) anschliessend die glefchzeitige Vakuumverdampfung eines Materials und eines 
Trennmittels auf die Trennmittelschlcht, 

c) Abtrennen des Trennmittels vom Material. 

Verfahrerf nach Anspnjch 1. wobei das Material ein Mfetall. ein Mfetalloxid oder 
NIchtmetalloxid, insbesondere SiO, mit 0.95 ^ z ^ 2,Q 1st. 

Verfahren nach Anspruch 2, wobei in Schritl b) eine SiO/Trennmittel-Schicht mittels 
zwel getrennter Verdampfer aufg6dampft wird. wobei der eIne Verdampfer eIne 
Beschlckung. umfassend 6in GemiSch aus Si und SiOa. SlOy sowie Gemlsche daraus 
aufweist. wobei 0.95 ^ y ^ 1.8 und der andere Veixlampfer eIne Beschlckung aus 
Trennmlttel aufweist. 

Verfahren nach Anspruch 3. wobei das Verfahren einen welteren Schritt d) umfasst. In 
dem das SiO^ durch Erhltzen In einer Sauerstoff-haltigen Atmosphare in SIO,l,o 
umgewandelt wIrd. ' ' 

Verfahren nach einem der AnsprOche 2 bis 4. wobei das pordse SiO, durch Hydrolyse 
von TICU Oder Titantetraaikoxiden. insbesondere Titantetrafsopropoxid. mit TiOg- 
Nanopartikeln belegt wIrd. 

Verfahren nach eInem der AnsprOche 1 bis 5. wobei das Trennmittel ein 
wasserlosllChes. im Vakuum verdampfbares anorganisches Salz oder ein loslicheri Im 
Vakuum verdampfbarer organischer Stoff 1st. 

PorSses piattchenformiges Material, erhaitllch nach dem Verfahren gemass einem der 
AnsprOche 1 bis 6. 

Plattchenfonmiges Pigment, umfassend 

eIne Schlcht aus porosen SiO, mit 0.95 ^ z ^ 2,0. 

Pigment nach Anspruch 8. umfassend 
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(a) einen Aluminlumkem, 

(b) gegebenenfalls eine SiO^-Schicht auf dem Aluminiumkem und 

(c) etne Schlcht aus por5sen SiOz auf dem Aluminiumkem oder der SiO^-Schteht, wobei 
0.95 SzS 2.0 1st 

10. Pigment nacli Anspruch 9. wobei die porose SiOrSchlcht mit einem organlschen oder 
anorganischen Pigment beladen ist und 0,95 ^ z 5 2,0 1st. 

1 1 . Pigment nacti Anspruch 9. umf assend (In dieser Reihenfolge) 
(a) eine Schlcht aus porosen SiOj, 

. (b) eine SlOi-Schicht und 

(c) eine Schlcht aus porosen SIO,. wobei 0,95 ^ z ^ 2,0 Ist, das nasschemisch mit 
eInem Metalloxld mit hohem Brechungsindex, insbesondere TIO2, beschichtet worden 
Is. 

1 2. Pordses SiOj-Piattchen. wobei Q,95 ^ z ^ 2,0 ist. 

13. Pordses SlO^PIattchen nach Anspruch 12, wobei die Poren der porosen SiOz-Schicht 
mit TIOa-NanopartlkeIn vom Rutll- oder Anatas-Typ beladen sind. 

14. 'Verfahren zur "Hefsteilurig elnes mit Nanotellchen beladenen Matrixmaterlals. 
umfassend 

a) das Aufdampf en einer Trennmittelschlchl auf einen TrSger, 

b) anschliessend die gleichzeitige Vakuumverdampfung elnes Matrixmaterlals und des 
die Nanotellchen bildenden Materials auf die Trennmittelschicht, 

c) Abtrennen des Trennmittels. Insbesondere Losen des Trennmittels In einem 
Losungsmittel und 

d) gegebenenfalls Abtrennen des mit Nanotellchen beladenen Matrixmaterlals vom 
Ldsungsmittei. 

15. Verfahren nach Anspruch 14, wobei das Matrixmaterial ein transparentes Metalloxld, 
Insbesondere SiOz mit 0.95 ^ z ^ 2.0. isL 

16. Verfahren nach Anspruch 14, wobei das Matrixmaterial ein testes im Vakuum 
verdampfbares Monomer. Oligomer oder Polymer ist. 
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17. Verfahren nach Anspruch 15 oder 16. wobei das Nanotellchen blldende Material ein 
organisches Pigment, ein UV-Absorber oder ein ly^etall. insbesondere Aluminiunv 
Sificium Oder ein Edeimetall. wie Silber. Gold. Pafiadium oder Platin. ist. 

18. Verfahren nach Anspruch 17. wobei in Schritt b) eine SlO/Pigment-Schlcht mittels zwei 
getrennter Verdampfer aufgedampft wird.- wobei der eIne Verdampfer eIne Beschlckung 
umfassend ein Gemlsch aus Si und SiO.. SiO, sowie Gemlsche daraus. aufweist wobei 
0.95 s y s 1.8 und der andere Verdampfer eine Beschickung aus Pigment aufweist 



19. 



Verfahren nach Anspruch 17, wobei das Verfahren einen weiteren Schritt e) umfasst in 
dem das SIO^. durch Erhitzen in einer sauerstoff-haltlgen Atmosphare in SiO,82o 
umgewandeitwiid. 

20. Verfahren nach Anspruch 14. wobei das ly/fatrixmaterial und das die Nanoteilchen 
bildende l^ateriai SiO, mit 0.95 < y ^ i.a ist und ein mit (1 : y/y+a) Si-Nanoteilchen 
beladenes SiOa-IWatrixmaterial erhalten wird. Ihdem das SiO, in einer sauerstofffreien 
AtmospliSre auf eine Temperatur von 400 bis llbO'C. bevorzugt 900 bis 1100 -C 
enfl^§mnt wird, wobei 0.95 s y 5 1.8, insbesondere 1 s y s 1,8 ist. 0.O5 ^ a :£ 1.05. die 
Summe aus y und a kleiner oder gleich 2 ist. 

21. MIt Nanotellchen beladenes Matrixmaterial. erhSltlich gemass dem Verfahren nach 
einem der AnsprQche 14 bis 20. 



22. 



23. 



Plattchenfonnige SIOy^a-Teilchen (Matrixmaterial). enlhaltend (1 - y/y+a) si 
(Nanotellchen). wobei 0.95 £ y £ 1.8. Insbesondere 1 ^ y ^1,8 ist. 0.05 ^ a :S 1.05, die 
Summe aus y und a kleiner oder gleich 2 ist. 

Plattchenformiges Pigment, umfassend eine (1 - y/y+a) SI enthaltende. SiOy^-Schicht 
wobei 0.95 ^ y ^ 1,8. insbesondere 1 ^ y ^ 1.8 Ist. 0.05 ^ a s 1.05. die Summe aus y 
und a kleiner oder gleich 2 ist. 



Plattchenformiges Pigment nach Anspruch 23, wobei die SI enthaltende SiOy^a-Schicht 
den Kern des Pigments bildet. 
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Zusammenfassung: 

Die vorliegende Erflndung betrifft eln Verfahren zum Herstellen von porosen 
anorganlschen MaterfaHen bzw. eines m\t Nanoteilchen beladenen Matrixmaterlals mit 
einhelUicher Dicke bzw. hoher effektiver Oberflache sowie die mit diesen Verfahren 
erhaitliciien Materialien. Dutch die vorstehend genannten Verfahren sind Materiallen mit 
hoher Planparallelitat und definierter Dicke im Berelch.von ± 10. bevorzugt ± 5 % der 
durchschnittiichen Dicke verfugbar. 
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